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(57) Abstract 

The invention concerns the production of high-bulk-density solid washing and cleaning agents with improved dissolving 
speed, produced by mixing solid and liquid washing-agent raw materials and, at the same time or subsequently, modifying the 
form of the particles in the mixture and, if required, drying it. Anionic surfactants, builders and alkalisation agents are added as 
the solid components, and non-anionic surfactants as the liquid components. To improve the dissolution behaviour and to facili- 
tate mixing, the liquid non-ionic surfactants are used intimately mixed with a structure breaker in the ratio by wt. of non-ionic 
surfactant: structure-breaker of 10:1 to 1 2. Preferred structure-breakers are poly(ethyiene glycol) or polypropylene glycol) with a 
relative molecular weight between 200 and 12,000, addition products produced by reacting about 20 to 80 moles of ethylene oxide 
with 1 mole of an aliphatic alcohol with substantially 8 to 20 carbon atoms' and mixtures thereof. v 

(57) Znsammenfassung 

Feste Wasch- und Reinigungsmittel mit hohera Schflttgewicht und verbesserter Ldsegeschwindigkeit werden durch Zusam- 
menfl3gen fester und flOssiger Waschmittelrohstoffe unter gleichzeitiger oder anschliefcender Formgebung und gewflnschtenfalls 
Trocknung, wobei als feste Bestandteile Aniontenside, Buildersubstanzen und Alka!isierung6mittel und als flflssige Bestandteile 
Niotenside eingesetzt werden, dadurch erhalten, dafc man zur Verbesserung des AuflOseverhaltens und zur Erleichterung der Ein- 
arbeitung die ftOssigen Niotenside in inniger Vermischung mit einem Strukturbrecher in einem Gewichtsverhfiltnis flOssiges Nio- 
tensid : Strukturbrecher von 10 : 1 bis 1 : 2 einsetzL Bevorzugt eingesetzte Strukturbrecher sind Polyetbylenglykol oder Folypro- 
pylenglykol mit einer relativen Molektll masse zwischen 200 und 12 000, Anlagerungsprodukte von etwa 20 bis 80 Mol Ethyl eno- 
xid an 1 Mol eines aliphatischen Alkobols rait im wesentlichen 8 bis 20 Kohlenstoffatomen sowie Mischungen aus diesen. 
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Prepn. of solid washing and cleaning compsn. with high bulk wt. - by combining solid anionic 
surfactant, builder and alkali with liq. mixt. of nonionic tensi de,and,structure-breaker-e,g^ — 
polyethylene glycol 

Patent Number : DE4124701 

International patents classification : CI 1D-G1 1/GG Ci IB-Oi 7/06 CI lD-001/83 CI 1D-003/20 

• Abstract : 

DE4 124701 A In prepa of solid washing by combining (a) anionic tensides, builders and alkalising agents as solid components, and (b) niotensides as 
liq. components, with simultaneous or later shaping and drying, the niotensides are used in admixture with (c) a structure breaker, in ratio by wt of 
(b):(c) of 10-1:1. 

(a) The anionic tensides are pref. solids, liqs. or pastes, (b) The niotensides are ethoxylates of 8-20C aliphatic alcohols with 1-15 EO. The tenside 
content is 20-45 wt.%, pref. 5-40% (8-35%) of anionic tenside and 1-15% (2-10%) of niotenside, in ratio by wt of anionic: nonionic tenside of at least 
1:1 (2-6:1). (c) The structure breaker is polyethylene glycol and/or polypropylene glycol and/or (di)sulphates and/or (di)sulphosuccinates of these. 
ADVANTAGE - Dissolution is more rapid at 15-60 deg.C, and processing is simplified (Dwg.0/0) 

EP-595946 B A process for the proda of solid detergents of high bulk density by combining solid and liq. detergent raw materials with simultaneous or 
subsequent shaping and opt. drying excluding spray drying, anionic surfactants, builders and alkalising agents being used as solid constituents and 
nonionic surfactants being used as liq. constituents, characterised in that, to improve dissolving behaviour and to facilitate incorporation, the liq. 
nonionic surfactants are used in the form of an intimate mixt with a structure breaker selected from the gp. of lower polyalkylene glycols derived from 
linear or branched glycols contg. 2 to 6 carbon atoms, sulphates and disulphates of h, water-soluble salts of mono- and/or disulphosuccinates of lower 
polyalkylene glycols or mixts of it, adducts of about 20 to 80 moles of ethylene oxide with 1 mole of an aliphatic alcohol essentially contg. 8 to 20 
carbon atoms, ethoxylated vicinal internal alkanediols or alkane-l,2-diols contg. 8 to 18 carbon atoms and 4 to 15 moles of ethylene oxide per mole of 
diol, modified nonionic surfactants contg. a terminal acid group, alkylene glycol monoalkyl ethers corresp. to the general formula RO (CH2CH20)nH 
in which R is a gp. contg. 2 to 8 carbon atoms and n is a number of 1 to 8, and water in a ratio by wt of liq. nonionic surfactant to structure breaker of 
10:1 to 1:2. (Dwg.0/0) 
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VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG VON WASCHMITTELN MIT HOHEM SCHUTTGEWICHT UND 

YERBESSERTER LOSEGESCHWINDIGKEIT = 



Die Erf inching betrifft ein Verfahren zur Herstellung von festen Wasch- und 
Reinigungsmitteln sowie die nach diesem Verfahren hergestellten Wasch- und 
Reinigungsmittel, die sich durch eine verbesserte L6segeschwindigkeit, 
insbesondere bei niederen Temperaturen, auszeichnen. 

Feste Wasch- und Reinigungsmittel mit' hohem Schtlttgewicht, d.h. Mittel mit 
einem SchOttgewicht oberhalb 500 g/1, weisen oft aufgrund ihrer kompak- 
tierten Form und aus der daraus resultierenden geringeren Oberfl ache eine 
geringere Lfisegeschwindigkeit, insbesondere bei niederen Temperaturen urn 
15 bis 60 °C, auf als Mittel mit einer vergleichbaren Zusammensetzung, die 
aber ein SchQttgewicht von beispielsweise nur 300 g/1 besitzen. 

Es ist auch bekannt, daB manche Tenside beim Losen in Wasser Oder beim 
Verdunnen ihrer Losungen eine Gelphase bilden. 

Aus. der europSischen Patentanmeldung EP 7049 ist bekannt, daB die Visko- 
sitat von ethoxylierten Fettalkoholen, die beim VerdQnnen mit Wasser Gele 
bilden, durch den Zusatz von ethoxylierten Alkandiolen verringert werden 
kann. 

Die EP 208 534 beschreibt spruhgetrocknete Granulate mit verbessertem 16- 
severhalten. Dies wird dadurch erreicht, daB die waBrige AufschlSmmung, 
welche sprtlhgetrocknet wird, Polyacrylat und insbesondere eine Mischung 
aus Polyacrylat, Polyethylenglykol und Niotensid enthSlt* 

Aus der international Patentanmeldung W0 91/02047 ist ein Verfahren zur 
Herstellung verdichteter Granulate bekannt, die in Wasch- und Reinigungs- 
mitteln eingesetzt werden. Dabei wird ein homogenes Vorgemisch unter Zu- 
satz eines Plastif izier- und/oder Gleitmittels bei hohen Drucken zwischen 
25 und 200 bar strangfSrmig verpreBt. -Diese Anmeldung lehrt, daB als Pla- 
stifizier- und/oder Gleitmittel Tenside eingesetzt werden kbnnen. Dabei 
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ist es mSglich, daB die Plastifizier- und/oder Gleitmittel begrenzte Men- 
gen an HilfsflQssigkeiten enthalten. Zu diesen HilfsflQssigkeiten zahlen 
auch h6her siedende, gegebenenfalls polyethoxyllerte Alkohole, bei Raum- 
temperatur-oder-ma&ig-erh6lrten^ 

dergleichen. Es wurde jedoch nlcht erkannt, daB durch den gezielten Ein- 
satz bestimmter Mengen an HilfsflQssigkeiten das AuflSseverhalten der 
yerdichteten Granulate positiv beeinfluBt werden kann. 

Wahrend die verringerte Losegeschwindigkeit bei der maschinellen Anwendung 
der Mittel weniger storend ist, werden diese Mittel bei ihrer manuellen 
Anwendung, beispielsweise bei der Anwendung ira Handwaschbecken, yom Ver- 
braucher im allgemeinen nicht akzeptiert. 

Die Aufgabe der Erfindung bestand darin, ein festes Wasch- und Reini- 
gungsraittel mit hoheni SchOttgewicht herzustellen, das Ubliche Inhalts- 
stoffe, einschlieBlich ethoxylierter Alkohole als nichtionische Tenside, 
enthalt und das bei Temper aturen zwischen 15 und 60 °C eine verbesserte 
L6segeschwindigkeit aufweist. 

Oberraschenderweise wurde nun gefunden, daB die Lfisegeschwindigkeit von 
festen Wasch- und Reinigungsmitteln mit hohem SchOttgewicht und ublicher 
Zusammensetzung dadurch verbessert werden kann, daB die als nichtionischen 
Tenside eingesetzten flussigen ethoxylierten Alkohole bei der Herstellung 
der Mittel in einer bestimmten Form in das Verfahren eingebracht werden. 

Gegenstand der Erfindung ist dementsprechend ein Verfahren zur Herstellung 
von festen Wasch- und Reinigungsmitteln mit hohem SchOttgewicht durch Zu- 
sammenfugen fester und flussiger Waschmittelrohstoffe unter gleichzeitiger 
oder anschlieBender Formgebung und gewOnschtenfalls Trocknung, wobei man 
als feste Bestandteile Aniontenside, Buildersubstanzen und 
Alkalisierungsmittel und als flQssige Bestandteile Niotenside einsetzt, 
und bei dem man zur Verbesserung des AuflSseverhaltens und zur Erleichte- 
rung der Einarbeitung die flussigen Niotenside in inniger Vermischung mit 
einem Strukturbrecher in einem Gewichtsverhaltnis flOssiges Niotensid : 
Strukturbrecher von 10 : 1 bis 1 : 2 einsetzt. 
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Die flussigen nichtionischen Tenside, leiten sich vorzugsweise von ethoxy- 
lierten Fettalkoholen mit 8 bis 20 Kohlenstoffatomen und durchschnittlich 
1 bis 15 MoT Ethylenoxid pro Mol Alkohol u nd insbesondere von primSren 
A1 kohol eTTmi t vorzugswe i se 9 bis 18 Kohlenstoffatomen und durchschnittlich 
1 bis 12 Mol Ethylenoxid pro Mol Alkohol ab, in denen der Alkoholrest li- 
near oder in 2-Stellung methyl verzweigt sein kann, beziehungsweise lineare 
und methyl verzweigte Reste 1m Gemisch enthalten kann, so wie sie Qbli- 
cherweise in Oxoal kohol res ten vorliegen. Insbesondere sind jedoch lineare 
Reste aus Alkoholen nativen Ursprungs mit 12 bis 18 Kohlenstoffatomen be- 
vorzugt, wie zum Beispiel aus Kokos- # Talgfett- oder Oleylalkohol. Die 
angegebenen Ethoxylierungsgrade stellen statistische Mittelwerte dar # die 
fQr e1n spezielles Produkt eine ganze oder eine gebrochene Zahl sein ken- 
nen* Bevorzugte Alkoholethoxylate weisen eine eingeschrankte Homo- 
logenverteilung (narrow range ethoxylates, NRE) auf. Insbesondere sind 
Alkoholethoxylate bevorzugt, die durchschnittlich 2 bis 8 
Ethylenoxidgruppen aufweisen, Zu den bevorzugten ethoxylierten Alkoholen 
gehSren beispielsweise Cg-Cn-Oxoalkohol mit 7 E0 f Ci3-Ci5-Oxoalkohol mit 
3 E0 f 5 E0 oder 7 E0 und insbesondere Ci2-Ci4-Alkbhole mit 3 E0 oder 4 E0, 
Ci2-Cis-Alkohole mit 3 E0, 5 E0 oder 7 E0 und Mischungen aus diesen, wie 
Mischungen aus Ci2-Ci4-Alkohol mit 3 EO und Ci2-Ci8-Alkohol mit 5 EO. 

Als Strukturbrecher elgnet sich eine Reihe sowohl fester als auch flussi- 
ger Substanzen, die hydrophil, wasserloslich oder in Wasser dispergierbar 
sind. Geeignet sind beispielsweise niedere Polyalkylenglykole, die sich 
von geradkettigen oder verzweigten Glykolen mit 2 bis 6 Kohlenstoffatomen 
ableiten, vorzugsweise Polyethylenglykol oder Polypropylenglykol, und eine 
relative MolekQlmasse zwischen 200 und 12 000 aufweisen, Insbesondere sind 
Polyethylenglykole mit einer relativen MolekQlmasse zwischen 200 und 4 000 
bevorzugt, wobei die flflssigen Polyethylenglykole mit einer relativen Mo- 
lekQlmasse bis 2 000 und insbesondere zwischen 200 und 600 besonders vor- 
teilhafte Eigenschaften aufweisen. 

Ebenso sind die Sulfate und insbesondere die Disulfate von niederen Poly* 
alkylenglykolethern und zwar insbesondere des Polyethylenglykol s und des 
l f 2-Polypropylenglykols geeignet. Besonders bevorzugt sind dabei die Sul- 
fate und/oder Disulfate, die sich von Polyethlyenglykolen und 
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Polypropylenglykolen mit einer relatlven MolekQlmasse zwischen 600 und 
6000 und insbesondere zwlschen 1 000 und 4 000 ableiten. Die Disulfate 
stammen dabei in der Regel von Polyglykolethern, wie sie - bewirkt durch 
geringe~WasserspT^ von alkohollschen Komponenten 

entstehen k6nnen, ab. 

Eine weitere Gruppe der geeigneten Strukturbrecher besteht aus den 
wasserlSslichen Salzen von Mono- und/oder Disulfosuccinaten der niederen 
Polyalkylenglykol ether. Besondere Bedeutung besltzen dabei wlederum die 
entsprechenden Pqlyethylenglykolether- und Polypropylenglykolether- 
Verbindungen, wobei Sulfosuccinate und Disulfosuccinate von 
Polyglykolethern mit einer relativen MolekOlmasse zwischen 600 und 6 000, 
insbesondere zwischen 1 000 und 4 000, besonders bevorzugt sind. 

FQr die Verwendung der anionisch modifizierten Polyalkylenglykolether als 
Strukturbrecher koramen beliebige Salze, vorzugsweise jedoch die Alkali- 
raetallsalze, insbesondere die Natrium- und Kalium-Salze, sowie Ammonium- 
salze und/oder Salze von organischen Aminen, beispielsweise von Tri- 
ethanolamin, in Betracht. Die fflr die praktische Anwendung wichtigsten 
Salze sind die Natrium- und Kaliumsalze der Sulfate, Disulfate, Sulfa- 
succinate und Disulfosuccinate von Polyethylenglykol und Polypropylen- 
glykol. 

Vorzugsweise werden auch Mischungen der Polyalkylenglykolether und ihrer 
anionisch modifizierten Derivate in einem beliebigen MischungsverhSltnis 
eingesetzt. Insbesondere ist dabei eine Mischung aus Polyalkylenglykol- 
ether und den Sulfosuccinaten und/oder Disulfosuccinaten der Polyalkylen- 
glykolether bevorzugt. Geeignet ist aber auch eine Mischung aus Poly- 
alkylenglykolether und den entsprechenden Sulfaten und/oder Disulfaten und 
eine Mischung aus Polyalkylenglykolether und den entsprechenden Sulfaten 
und/oder Disulfaten sowie den entsprechenden Sulfosuccinaten und/oder 
Sulfodisuccinaten. 



Weiterhin sind im Sinne dieser Erfindung geeignete und bevorzugt einge- 
setzte Strukturbrecher die Anlagerungsprodukte von etwa 20 bis etwa 80 Mol 
Ethylenoxid an 1 Mol eines aliphatischen Alkohols mit im wesentlichen 8 
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bis 20 Kohlenstoffatomen, die selt Tangem bekannte Inhaltsstoffe von 
Wasc'h- und Reinigungsmittels darstellen. Besonders wichtig sind die An- 
lagerungs produkte von 20 bis 60 MoT und insbesondere von 2 5 bis_45_Mo1 
Ethylenoxid an primare Alkohole, wie zum Beispiel Kokosfettalkohol Oder 
Talgfettalkohol, an Oleylalkohol , an Oxoalkohole, oder an sekundare Alko- 
hole mit 8 bis 18 und vorzugsweise 12 bis 18 Kohlenstoffatomen, Beispiele 
far besonders bevorzugte Strukturbrecher aus der Gruppe der hochethoxy- 
lierten Alkohole sind Talgfettalkohol mit 30 E0 und Talgfettalkohol mit 40 
EO. Ebenso ist es bevorzugt, Mischungen einzusetzen, die hochethoxyl ierte 
Alkohole enthalten, beispielsweise Mischungen aus Talgfettalkohol mit 40 
E0 und Wasser oder aus Talgfettalkohol mit 40 E0 und Polyethylenglykol mit 
einer relativen Molekiilmasse zwischen 200 und 2 000. 

Weitere geeignete Strukturbrecher sind ethoxyl ierte, vicinale innenstSn- 
dige Alkandiole oder 1,2-Alkandiol'e mit einer Kohl ens toffkette mit 8 bis 
18 Kohlenstoffatomen und 4 bis 15 Mol Ethylenoxid pro Mol Oiol. Dabei ist 
es moglich, daB nur eine der beiden OH-Gruppen oder beide OH-Gruppen des 
Alkandiols ethoxyl iert sind. 

Welterhin sind als Strukturbrecher modif izierte nichtionische Tenside mit 
einer endst&ndigen SSuregruppe geeignet. Hierbei handelt es sich urn 
nichtionische Tenside, insbesondere um Fettalkohole, bei denen eine 0H- 
Gruppe in eine Gruppe mit einer Carboxyl gruppe umgewandelt wurde. 2u den 
nichtionischen Tensiden mit endstSndiger Sauregruppe gehSren somit Ester 
oder Teilester eines nichtionischen Tensids mit einer Polycarbonsfiure oder 
einem Polycarbonsaureanhydrid. Beispiele fQr sSureterrain ierte nichtio- 
nische Tenside sind die bekannten Polyethercarbonsauren und Ester bezie- 
hungsweise Halbester von Cs-Cis-Alkoholen mit BernsteinsSureanhydrid, 
Maleinsaureanhydrid, MaleinsSure oder CitronensSure. 

Eine weitere Gruppe geeigneter Strukturbrecher besteht aus Alkylenglykol- 
monoalkylethern der allgemeinen Formel R0(CH2CH20) n H, in der R einen Rest 
mit 2 bis 8 Kohlenstoffatomen und n eine Zahl von 1 bis 8 darstellen. 
Beispiele fQr diese Gruppe der Zusatzstoffe sind Ethylenglykolmonoethyl- 
ether und Diethylenglykolmonobutylether. . 



- 6 - 

Ebenso ist auch Wasser ein prinzipiell geeigneter Strukturbrecher. Der 
Einsatz von Wasser als Strukturbrecher ist jedoch weniger bevorzugt. So 
wird in den meisten Fallen angestrebt r den freien Wassergehalt in den 
— Mi-tte-1 n-so-ger tng-wie-magl 1ch~"zu~ha~1 ten , urn m8gl ichst hohe Wirkstoffkon- 
zentrationen in den Mitteln zu erreichen. Zu diesem Zweck werden haufig 
wasserfreie Inhaltsstoffe, beispielsweise wasserfreie Soda oder zumindest 
teilweise entwSsserter Zeolith, eingesetzt, die im Stande sind f freies 
Wasser zu binden. Es ist daher offensichtlich, daB Wasser ein weniger ge- 
eigneter Strukturbrecher ist, da die Mittel w3hrend der Lagerung aufgrund 
der eintretenden inneren Trocknung des Mittels an Wasser verarmen, so daB 
der positive Effekt der verbesserten Losegeschwindigkeit nach einer La- 
gerzeit bei der Anwendung nicht mehr oder nicht mehr im vollen Unrfang zum 
Tragen komnt. 

Erf indungsgemaB werden die flussigen Niotenside, insbesondere die 
ethoxylierten Fettalkohole in inriiger Vermischung mit dem Strukturbrecher 
eingesetzt. Diese innige Vermischung wird dadurch erreicht, daB man ent- 
weder eine homogene L5sung oder eine Dispersion aus den erf indungsgemaB 
eingesetzten flussigen Niotensiden und den hydrophilen, wasser 16s lichen 
beziehungsweise in Wasser dispergierbaren Strukturbrechern herstellt. 
Oberraschenderweise bewirken die Zusatzstoffe bereits in sehr geringen 
Mengen, beispielsweise urn 8 Gew.-%, bezogen auf die Summe aus flussigem 
Niotensid und Strukturbrecher, die gewunschte Verbesserung der Losege- 
schwindigkeit der ferti gen Wasch- und Reinigungsmittel, so daB sie vor- 
zugsweise in einem GewichtsverhSltnis flQssiges Niotensid : Strukturbre- 
cher von 8:1 bis 1 : l f 5 eingesetzt werden. 

Diese LSsungen oder Dispersionen aus flOssigem Niotensid und Strukturbre- 
cher k5nnen in alien bekannten Verfahren, bei denen Wasch- und Reini- 
gungsmittel mit hohem SchGttgewicht, d.h. mit einem Schuttgewicht oberhalb 
500 g/l f vorzugsweise oberhalb 600 g/1 und insbesondere zwischen 700 und 
1 000 g/1, hergestellt werden und die als nichtionische Tenside flflssige 
ethoxylierte Alkohole nach der erf indungsgemSBen Definition enthalten, 
eingesetzt werden. Beispiele fOr derartige bekannte und bevorzugte Ver- 
fahren sind Granulierverfahren, in denen entweder die Inhaltsstofffe eines 
Wasch- und Reinigungsmittels oder ein sprOhgetrocknetes Wasch- und 
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Reinigungsmittel oder eine Mischung aus sprQhgetrockneten und nicht 
sprQhgetrockneten Inhaltsstoffen von Wasch- und Reinigungsmittel n in einem 
schnellaufenden Mischer kompaktiert un d gleichzeitig in diesem Mischer 
odeT"inrii7iscfrl¥S daran 1n einer weiteren Vorrichtung, beispielsweise in 
einer Wirbelschicht, mit der erfindungsgemSBen LSsung beziehungsweise Di- 
spersion beaufschlagt wird. Ebenso ist ein Verfahren bevorzugt, bei dem 
sprQhgetrocknete und/oder nicht sprQhgetrocknete Inhaltsstoffe von Wasch- 
und Reinigungsmitteln zusammen mit der erf indungsgemSB eingesetzten L5sung 
oder Dispersion, die auf einen TrSger, insbesondere auf einen zeolithhal- 
tigen TrSger, aufgebracht wurde, granuliert wird. 

Insbesondere ist jedoch ein Verfahren bevorzugt, das ausfQhrlich in der 
internationalen Patentanmeldung WO 91/02047 beschrieben wird. Dabei wird 
ein testes homogenes Vorgeraisch unter Zusatz eines Plastif izier- und/oder 
Gleitmittels uber Lochformen mit Qffnungsweiten der vorbestimmten Granu- 
latdimension bei hohen Drucken zwischen 25 und 200 bar strangformig ver- 
preBt. Der Strang wird direkt nach dem Austritt aus der Lochform raittels 
einer Schrieide vorrichtung auf die vorbestimmte Granulatdi mens ion zuge- 
schnitten. Die Anwendung des hohen Arbeitsdrucks bewirkt die Plastifi- 
zierung des Vorgemisches bei der Granulatbildung und stent die Schneid- 
fahigkeit der frisch extrudierten StrSnge sicher. Das Vorgemisch besteht 
wenigstens anteilsweise aus festen, vorzugsweise feinteiligen Oblichen 
Inhaltsstoffen von Wasch- und Reinigungsmitteln, denen gegebenenfalls 
flQssige Bestandteile zugemischt sind. Die festen Inhaltsstoffe kdnnen 
durch Sprlihtrocknung gewonnene Turmpulver, aber auch Agglomerate, die je- 
weils gewShlten Mischungsbestandteile als reine Stoffe, die im feinteili- 
gen Zustand miteinander vermischt werden, sowie Mischungen aus diesen 
sein. Im AnschluB daran werden gegebenenfalls die fltissigen Inhaltsstoffe 
zugegeben und dann das erfindungsgemSB ausgewShlte Plastif izier- und/oder 
Gleitmittel eingemischt. Als Plastif izier- und/oder Gleitmittel werden 
wSsserige L6sungen von polymeren Po 1 year boxy 1 at en sowie hochkonzentrierte 
Aniontensidpasten und nichtionische Tenside bevorzugt. Zur ausfflhrlichen 
Beschreibung der geeigneten Inhaltsstoffe des Vorgemisches und der geeig- 
neten Plastif izier- und/oder Gleitmittel wird auf die Offenbarung der in- 
ternationalen Patentanmeldung W0 91/02047 verwiesen. 
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Erf indungsgemSB kSnnen die Losungen oder Dispersionen aus flQssigen 
Niotensiden und hydrophilen, wasserl8slichen beziehungsweise in Wasser 
dispergierbaren Strukturbrechern dabei entweder als flOssiger Bestandteil 
bezlehungswetse-als-PTastif ^t2ier=nmd"/5deT _ G1e1 ; fini"tt"e1 zu dem festen Vor- 
gemisch zugegeben werden, oder sie sind ein Bestandteil einer festen Mi- 
schungskomponente des Vorgemisches, wobei diese feste Mischungskomponente 
aus einem Tragerbead besteht, das m1t der LSsung oder der Dispersion be- 
aufschlagt wurde. Die Zugabe der erfindungsgemSBen LSsung oder der Di- 
spersion in flflssiger Form, das heiBt nicht an ein Trigerbead gebunden, 
kann an jeder beliebigen Stelle des Verfahrens, zum Beispiel bei der Her- 
stellung des Vorgemisches, aber auch bei der Verarbeitung des 
plastif izierten Vorgemisches, jedoch vor dem Durchtritt durch die Lochform 
(LochdQsenplatte) erfolgen. 

Vorzugsweise werden die erf indungsgemaBen Losungen beziehungsweise Di- 
spersionen bei der Herstellung von Wasch- und Reinigungsmitteln durch 
Extrusion unter hohem Druck eingesetzt, wobei das GewichtsverhSltnis 
flussiges Niotensid : Strukturbrecher in den Losungen oder Dispersionen 10 
: 2 bis 1 : 1 und insbesondere 10 : 3 bis 10 : 8 betrfigt. 

Als Homogenisiervorrichtung k8nnen bevorzugt Kneter beliebiger Ausgestal- 
tung, beispielsweise 2-Schnecken-Kneter gewahlt werden. Der intensive Mi- 
schungsvorgang kann dabei bereits aus sich heraus zu einer gewQnschten 
Temperatursteigerung fOhren. Dabei werden mSBig erhShte Temperaturen von 
beispielsweise 60 bis 70 °C in der Regel nicht Qberschritten. In einer 
bevorzugten AusfQhrungsform wird das Vorgemisch vorzugsweise kontlnuier- 
lich einem 2-Schnecken -Kneter (Extruder) zugefQhrt, dessen Gehause und 
dessen Extruder-Granulierkopf auf die vorbestimmte Extrudiertemperatur 
teraperiert, beispielsweise auf 40 bis 60 °C aufgeheizt sind. Unter der 
Schereinwirkung der Extruder-Schnecken wird das Vorgemisch bei Drucken von 
25 bis 200 bar, vorzugsweise oberhalb 30 bar und insbesondere bei Drucken 
von 50 bis 190 bar verdichtet, plastif iziert, in Form f einer Strange durch 
die LochdOsenplatte im Extruderkopf extrudiert und schlieBlich das 
Extrudat mittels eines rotierenden Abschlagmessers vorzugsweise zu kugel- 
fQrmigen bis zylindrischen Granulatk6rnern verkleinert. Der Lochdurchmes- 
ser in der LochdOsenplatte und die StrangschnittlSnge werden dabei auf die 
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gewfihlte Granulatdlmenslon abgestimmt. In dieser Ausfilhrungsform gelingt 
die Herstellung von Granulaten einer im wesentlichen gleichmSBig vorbe- 
stin nnbaren Teilchengr68e, wobei im einzelnen die absoluten T eilchengpfiBen 
dem beabsichtigten Elnsatzzweck angepaBt sein kSnnen. Im allgemeinen wer- 
den Teilchendurchmesser bis hdchstens 0,8 cm bevorzugt. Wichtige AusfQh- 
. rungsformen sehen hier die Herstellung von einheitlichen Granulaten mit 
Durchmessern im Millimeterbereich, beispielsweise im Bereich von 0,5 bis 5 
mm und insbesondere im Bereich von etwa 0,8 bis 3 mm vor. Das L5n- 
ge/Durchmesser-Verhaitnls des abgeschlagenen primSren Granulats liegt da- 
be i in einer wichtigen AusfOhrungsform im Bereich von etwa 1 : 1 bis etwa 
3:1. Heiterhin ist es bevorzugt, das noch plastische, feuchte Prima>- 
granulat einem weiteren formgebenden Verarbeitungsschritt zuzufQhren; da- 
be i werden am Rohgranulat vorliegeride Kanten abgerundet, so daB letztlich 
kugelfdrmlge oder wenigstens annahernd kugelfSrmige GranulatkSrner erhal- 
ten werden kSnnen. Falls gewQnscht oder erforderlich, kOnnen 1n dieser 
Stufe geringe Mengen an Trockenpulver, beispielsweise Zeolithpulver wie 
Zeolith NaA-Pulver, mi tverwendet werden. Diese Formgebung kann in 
marktgBngigen Rondiergeraten, beispielsweise in RondiergerSten rait rotie- 
render Bodenscheibe, erfolgen. Vorzugsweise werden die Granulate dann 
einem Trocknungsschritt, beispielsweise einem Wlrbelschichttrockner, zuge- 
fQhrt. Oberraschenderweise wurde nun festgestellt, daB extrudierte Gra- 
nulate, welche Peroxyverbindungen als Bleichmittel, beispielweise Perborat 
- Monohydrat, enthalten, be1 Zulufttemperaturen zwischen 80 und 150 °C 
ohne Verlust an Aktivsauerstoff getrocknet werden kSnnen. Der Gehalt der 
getrockneten Granulate an freiem Wass.er betrfigt vorzugsweise bis etwa 3 
Gew.-%, Insbesondere zwischen 0,1 bis 1 Gew.-%. Wahlweise 1st es auch 
mSglich, den Trocknungsschritt im direkten AnschluB an die Extrusion des 
PrimSrgranulats und daralt zeitlich vor einer gewQnschtenfalls vorgenom- 
menen abschlieBenden Formgebung in einem RondlergerSt durchzufQhren. 

Zur Erreichung eines erhShten Schuttgewichts 1st es von Vorteil, die ge- 
trockneten 6ranulate gegebenenfalls noch elnmal mit fe Intel li gen Trocken- 
pulvern abzupudern.- Beispiele fQr derartlge Trockenpulver sind wieder 
Zeolith-NaA-Pulver, aber auch geflllte oder pyrogene KleselsSure, wie sie 
beispielsweise als Aerosil ( R ) oder Sipernat ( R ) (Produkte der' Firma 
Degussa) im Handel erhSltlich sind. Bevorzugt sind hierbei auch hoch- 
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konzentrierte, mindestens 90 Gew.-%ige Fettalkoholsulfat-Pulver, die im 
wesentlichen, das heiBt zu mindestens 90 % aus Teilchen m1t einer Teil- 
chengrSBe kleiner als 100 pm bestehen. Ins besondere sind Mischungen aus 
Zeol'i tlHjnd~FettaTl^l^l^lf at-Pu 1 ver bevorzugt . 

In einer weiteren Ausfuhrungsform werden feste Wasch- und Reinigungsmittel 
beansprucht, die nach dein erfindungsgemaBen Verfahren hergestellt werden. 
Diese Wasch- und Reinigungsmittel zeigen eine verbesserte LSsegeschwin- 
digkeit bei Temperaturen zwischen 15 und 60 °C und insbesondere zwischen 
20 und 45 °C. Insbesondere werden nach dem erfindungsgemaBen Verfahren 
hergestellte Waschmittel bevorzugt, die 20 bis 45 Gew,-% Tenside enthal- 
ten. 

Als anionische Tenside eignen sich dabei beispielsweise solche vom Typ der 
Sulfonate und Sulfate. Als Tenside vom Sulfonattyp kommen Alkyl benzol sul- 
fonate (Cg-Cis-Alkyl), Olef insulfonate, d. h. Gemische aus Aiken- und 
Hydroxyalkansulfonaten sowie Disulfonaten, wie man sie beispielsweise aus 
Ci2-Ci8-Monoolefinen mit end- und .innenstandiger Doppelbindung durch 
Sulfonieren mit gasformigen Schwefeltrioxid und anschlieBende alkalische 
oder saure Hydrolyse der Sulfonierungsprodukte erhait, in Betracht. Ge- 
eignet sind auch Dialkansulfonate, die aus Ci2-Ci8-Alkanen durch 
Sulfochlorierung oder Sulfoxidation und anschlieBende Hydrolyse bezie- 
hungsweise Neutralisation beziehungsweise durch Bisulf itaddition an de- 
fine erhSltlich sind, sowie insbesondere die Ester von a-SulfofettsSuren 
(Estersulfonate), zum Beispiel die a-sulfonierten Methylester der hy- 
drierten Kokos-, Palmkern- oder TalgfettsSuren. 

Geeignete Tenside vom Sulfattyp sind die SchwefelsSuremonoester aus pri- 
mSren Alkoholen natQrlichen und synthetischen Ursprungs, insbesondere aus 
Fettalkoholen, zum Beispiel Kokosfettalkoholen, Talgfettalkoholen, 
Oleylalkohol, Lauryl-, Myristyl-, Cetyl- oder Stearylalkohol , oder den 
Cl0'C20~0xoa1koholen, und diejenigen sekundSrer Alkohole dieser Ketten- 
ISnge. Auch die SchwefelsSuremonoester der mit 1 bis 6 Mol Ethylenoxid 
ethoxylierten Alkohole, wie 2-Methyl-verzweigte Cg-Cu-Alkohole mit im 
Durchschnitt 3,5 Mol Ethylenoxid sind gee ignet, Ebenso eignen sich sulfa- 
tierte Fettsauremonoglyceride. 
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Ferner sind zum Beispiel Selfen aus natQrlichen oder synthetischen, vor- 
zugsweise gesattigten FettsSuren brauchbar. Geeignet sind insbesondere aus 
natQrlichen Fet tsSuren, zum Beispiel Kokos-, Palmkern- oder Tal g fettsaure n 
abgeleitete Seifengemische. Bevorzugt sind solche, die zu 50 bis 100 % aus 
gesattigten Ci2-Ci8-Fetts3ureseifen und zu 0 bis 50 % aus 8ls3ureseifen 
zusammengesetzt sind. 

Die anionischen Tenside kSnnen in Form ihrer Natrium-, Kalium- und Ammo- 
niumsalze sowie als Idsliche Salze organischer Basen, wie Mono-, Di- oder 
Triethanolamin vorliegen. Der Gehalt erf indungsgemSBer Haschmittel an an- 
ionischen Tensiden beziehungsweise an anionischen Tensidgemischen betrSgt 
vorzugsweise 5 bis 40, insbesondere 8 bis 35 Gew.-%. Dabei ist es beson- 
ders vorteilhaft, wenn der Gehalt der Mittel an Sulfonaten und/oder Sul- 
faten 10 bis 35 Gew.-%, insbesondere 15 bis 30 Gew.-%, und der Gehalt an 
Seife bis zu 8 Gew.-%, insbesondere 0,5 bis 5 Gew.-%, betrSgt. 

Die Aniontenside konnen dabei in fester, beispielsweise in spruhgetrock- 
neter oder granulierter Form, oder in flQssiger bis past6ser Form einge- 
setzt werden. So ist es bevorzugt, die als Plastif izier- und/oder Gleit- 
mittel eingesetzten Aniontenside in Form einer waBrigen Tensidpaste in das 
Verfahren einzubringen. 

Der Gehalt der Mittel an erfindungsgemaB als nichtionische Tenside einge- 
setzten ethoxylierten Alkoholen betragt vorzugsweise 1 bis 15 Gew.-% und 
insbesondere 2 bis 10 Gew.-%, Der Gehalt der Mittel an den erfindungsgemaB 
eingesetzten Strukturbrechern ergibt sich daraus zwangsiauf ig. Vorzugs- 
weise enthalten die Mittel bis zu 5 Gew.-%, insbesondere 1 bis 3 Gew.-%, 
an Polyethylenglykol rait einer relativen MolekUlmasse zwischen 200 
und 1 500. 

Das Gewichtsverhaitnis Aniontensid : nichtionischem Tensid betrSgt vor- 
zugsweise mi ndestens 1 ; 1 und insbesondere 1 : 1 bis 6 : 1, beispiels- 
weise 2 : 1 bis 6 : 1. 

Zusatzlich konnen als nichtionische Tenside auch Alkylglykoside der all- 
gemeinen Formel R-0-(G) X i in der R einen primSren geradkettigen oder in 
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2-Stellung methyl verzweigten aliphatischen Rest mit 8 bis !22, vorzugsweise 
12 bis 18 C-Atomen bedeutet, G ein Symbol ist # das fllr eine Glykose-Ein- 
heit mit 5 oder 6 C-Atomen steht f un d der Oligomerisierungsgrad x zwischen 
1 und 10, vorzugsweise zwischen 1 und 2 liegt und insbesondere deutlich 
kleiner als 1,4 ist, beispielsweise in Mengen von 1 bis 10 Gew.-%, einge- 
setzt werden. 

Als organische und anorganische Gerustsubstanzen eignen sich schwach 
sauer, neutral oder alkalisch reagierende ISsliche und/oder unlosliche 
Komponenten, die Calciumionen auszufSllen oder komplex zu binden vermdgen. 
Geeignete und insbesondere ~8kologisch unbedenkliche Buil der subs tanzen, wie 
feinkristalline, synthetische wasserhaltige Zeolithe vom Typ NaA, die ein 
Calciumbindevermogen im Bereich von 100 bis 200 rag CaO/g (gemSB den Anga- 
ben in DE 24 12 837) aufweisen, finden eine bevorzugte Verwendung, Ihre 
mittlere TeilchengrSBe liegt Qblicherweise ira Bereich von 1 bis 10 jim 
(MeBraethode: Coulter Counter, Volumenverteilung). Der Gehalt der Mittel an 
Zeolith betragt im allgeraeinen bis 50 Gew.-%, vorzugsweise mindestens 10 
Gew.-% und insbesondere 20 bis 40 Gew.-%, bezogen auf wasserfreie Sub- 
stanz. Zeolith NaA failt bei seiner Herstellung als wasserhaltiger Slurry 
(masterbatch) an, der nach heute Qblichen Verfahren der Herstellung von 
Textilwaschmitteln einer Trocknung, insbesondere der SprQhtrocknung un- 
terworfen wird, Dabei ist es moglich, den Zeolith oder wenigstens Zeo- 
lithanteile in Form des nicht getrockneten masterbatch oder eines nur 
anteilsweise gistrockneten masterbatch einzusetzen. 

Als weitere Builderbestandteile, die insbesondere zusammen mit den Zeo- 
lithen eingesetzt werden konnen, kommen (co-)polymere Polycarboxylate in 
Betracht, wie Polyacrylate, Polymethacrylate und insbesondere Copolymere 
der AcrylsSure mit MaleinsSure, vorzugsweise solche aus 50 % bis 10 H 
MaleinsSure. Die relative MolekQlraasse der Homopolymeren liegt im allge- 
meinen zwischen 1 000 und 100 000, die der Copolymeren zwischen 2 000 
und 200 000, vorzugsweise 50 000 bis 120 000, bezogen auf freie SSure. Ein 
besonders bevorzugtes Acrylsaure-Maleinsaure-Copolymer weist eine relative 
NolekQTmasse von 50 000 bis 100 000 auf. Geeignete, wenn auch weniger be- 
vorzugte Verbindungen dieser Klasse sind Copolymere der Acryls&ure oder 
MethacrylsSure mit Vinylethern, wie Vinylmethylethern, in denen der Anteil 
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der Sciure mindestens 50 h betrSgt. Brauchbar sind ferner 
Polyacetalcarbonsauren, wie sie beispielsweise in den US-Patentschriften 
4,144,226 und 4,146,495 beschrieben sind sowie polyme re SSuren, die durch 
folyraer1sati'on - vMnRcrol¥1n und anscfiil ieGende Disproport ionierung mittel s 
Alkalien erhalten werden und aus Acrylsaureeinheiten und Vinylalkoholein- 
heiten beziehungsweise Acroleineinheiten aufgebaut sind. Die 
(co-)polymeren Polycarboxylate werden in fester Form Oder in flussiger 
Form, d.h. in Form einer wSBrigen Ldsung, vorzugsweise in Form einer 30 
bis 55 Gew.-%igen wSBrigen LSsung, in das Verfahren eingebracht. Der Ge^ 
halt der Mittel an (co-)polymeren Polycarboxylaten betrSgt vorzugsweise 
bis zu 10 Gew.-% und insbesondere 2 bis 8 Gew.-%. 

Brauchbare organische Geriistsubstanzen sind beispielsweise die bevorzugt 
in Form ihrer Natriumsalze eingesetzten PolycarbonsSuren, wie Citronen- 
sSure und Nitrilotriacetat (NTA), sofern ein derartiger Einsatz aus 6ko- 
logischen GHinden nicht zu beanstanden ist. 

Weitere geeignete Inhaltsstoffe der Mittel sind wasserlSsliche anorga- 
nische Alkalisierungsmittel wie Bicarbonate, Carbonate Oder Silikate; 
insbesondere werden Alkalicarbonat und Alkalisilikat, vor allem Natrium- 
silikat mit einem molaren VerhSltnis Na20 : S102 von 1 : 1 bis 1 : 4,0, 
eingesetzt. Die Alkalisierungsmittel werden vorzugsweise in fester Form in 
das Verfahren eingebracht. Es ist jedoch auch mOglich, die 
Alkalisierungsmittel wenigstens anteilsweise in Form einer wSBrigen LS- 
sung, z.B. in Form einer wSBrigen Alkalisilikatlosung oder einer Mischung 
aus festem Alkalicarbonat und einer AlkalisilikatlSsung einzusetzen. Der 
Gehalt der Mittel an Natriumcarbonat betrSgt dabei vorzugsweise bis zu 20 
Gew.-%, vorteilhafterweise zwischen 5 und 15 Gew.-%. Der Gehalt der Mittel 
an Natriumsilikat betrSgt im allgemeinen bis zu 10 Gew.-% und vorzugsweise 
zwischen 2 und 8 Gew.-%. 

Zu den sonstigen Waschmittelbestandteilen zfihlen Vergrauungsinhibitoren 
(SchmutztrSger) , Schauminhibitoren, Bleichmittel und Bleichaktivatoren, 
optische Aufheller, Enzyme, textilweichmachende Stoffe, Farb- und Duft- 
stoffe sowie Neutral salze. 
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Unter den als Bleichmittel dienenden, in Wasser H2O2 liefernden Verbin- 
dungen haben das Natriumperborat-tetrahydrat und das Natriumperborat- 
monohydrat besondere Bedeutung. Weitere brauchbare Bleichmittel sind bei- 
ns^ie^ls^is^Peroxycarbonat" Peroxypyrophosphate, Citratperhydrate sowie 
H2O2 liefernde persaure Salze Oder PersSuren, wie Perbenzoate, Per- 
oxaphthalate, DiperazelainsSure oder DiperdodecandisSure. Der Gehalt der 
Mittel an Bleichmitteln betragt vorzugsweise 5 bis 25 Gew.-% und insbe- 
sondere 10 bis 20 Gew.-%, wobei vorteilhafterweise Perboratmonohydrat 
eingesetzt wird. 

Um beim Waschen bei Temperaturen von 60 °C und darunter eine verbessierte 
Bleichwirkung zu erreichen, kSnnen Bleichaktivatoren in die PrSparate 
eingearbeitet werden. Beispiele hierfur sind mit H2O2 organische PersSuren 
bildende N-Acyl- beziehungsweise O-Acyl-Verbindungen, vorzugsweise 
N # fT-tetraacylierte Diamine, wie N f N l N l , N ' -Tetraacety 1 ethy lend iamin, fer- 
ner CarbonsSureanhydride und Ester von Polyolen wie Glucosepentaacetat. 
Der Gehalt der bleichmittelhaltigen Mittel an Bleichaktivator liegt in dem 
ublichen Bereich, vorzugsweise zwischen 1 und 10 Gew.-% und insbesondere 
zwischen 3 und 8 Gew.-%. 

Vergrauungsinhibitoren haben die Aufgabe, den von der Faser abgelosten 
Schmutz in der Flotte suspend iert zu ha 1 ten und so das Vergrauen zu ver- 
hindern. Hierzu sind wasserlfisliche Kolloide meist organischer Natur ge- 
eignet, wie beispielsweise die wasser los lichen Salze polymerer Carbon- 
sSuren, Leim, Gelatine, Salze von EthercarbonsSuren oder Ethersulfonsauren 
der StSrke oder der Cellulose oder Salze von sauren Schwefelsaureestern 
der Cellulose oder der Starke. Auch wasserlosliche, saure Gruppen enthal- 
tende Polyamide sind fQr diesen Zweck geeignet. Weiterhin lassen sich 
losliche Starkepraparate und andere als die oben genannten StSrkeprodukte 
verwenden, zum Beispiel abgebaute StSrke, AldehydstSrken usw.. Auch Poly- 
vinyl pyrrol i don ist brauchbar. Vorzugsweise werden Carboxymethyl cellulose 
(Na-Salz), Methylcellulose, Methyl hydroxyethyl cellulose und deren Geraische 
sowie Polyvinylpyrrolidon, insbesondere in Mengen von 0,5 bis 5 Gew.-%, 
bezogen auf das Mittel, eingesetzt. 
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Das SchaumvermBgen der Tenside ISBt sich durch Kombination geeigneter 
Tensidtypen steigern oder verringern; eine Verringerung UB.t sich eben- 
falls durch ZusStze nichttensidartiger organischer Substanzen erreichen. 
Ein verringertes SchauravermBgen , das beim Arbelten in Maschinen erwOnscht 
ist, erreicht man vielfach durch Kombination verschiedener Tensidtypen, 
zum Beispiel von Sulfaten und/oder Sulfonaten mit nichtionischen Tensiden 
und/oder mit Seifen. Bei Seifen stefgt die schaumdSmpfende Wirkung mit dem 
SSttigungsgrad und der C-Zahl des FettsSureesters an, Als schauminhibie- 
rende Seifen eignen sich daher solche Seifen natflrlicher und synthetischer 
Herkunft, die einen hohen Anteil an Ci8-C24-Fetts8uren aufweisen. Geeig- 
nete nichttensidartige Schauminhibitoren sind Organopolysiloxane und deren 
Gemische mit mikrofeiner, gegebenenfalls silanierter KieselsSure, Paraf- 
fine, Wachse, Mikrokristallinwachse und deren Gemische mit silanierter 
KieselsSure. Auch von Ci2-C20-Alkylamirien und C2-C6~DicarbonsSuren abge- 
leitete Bisacylamide sind brauchbar. Mit Vorteil werden auch Gemische 
verschiedener Schauminhibitoren verwendet, zum Beispiel solche aus Sili- 
konen und Paraff inen oder Wachsen. Vorzugsweise sind die Schauminhibitoren 
an eine granulare, in Wasser IBsliche beziehungsweise dispergierbare 
TrSgersubstanz gebunden oder werden dem Plastif izier- und/oder Gleitmittel 
zugemischt. 

Die Waschmittel konnen als optische Auf heller Derivate der Diaminostil- 
bendisulfons&ure beziehungsweise deren Alkalimetallsalze enthalten. Ge- 
eignet sind zum Beispiel Salze der 4,4 , -Bis(2-anilino-4-morpholino-l,3,5- 
triazin-e-yl-aminoJ-stilben-Z^'-disulfonsSure oder gleichartig aufgebaute 
Verbindungen, die anstelle der Morpholinogruppe eine Diethano 1 ami nogruppe, 
eine Methylaminogruppe, eine Anilinogruppe oder eine 2-Methoxyethylamino- 
gruppe tragen. Weiterhin kBnnen Aufheller vom Typ des substituierten 
4,4 , -Distyryl-di-phenyls anwesend sein; zum Beispiel die Verbindung 
4,4'-Bis(4-chlor-3-sulfostyryl)*diphenyl. Auch Gemische der vorgenannten 
Aufheller kBnnen verwendet werden. 

Nach einer weiteren bevorzugten AusfOhrungsform der Erfindung werden ein- 
heitlich weiBe Granulate erhalten, wenn die Mittel auBer den Oblichen op- 
tischen Aufhellern in Oblichen Mengen, beispielsweise zwischen 0,1 und 
0,5, vorzugsweise urn 0,1 bis 0,3 Gew.-%, auch geringe Mengen, 
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beispielsweise 1(H> bis 10'3 Gew.-%, vorzugsweise urn 10~5 Gew.-%, eines 
blauen Farbstoffs enthait. Ein besonders bevorzugter Farbstoff 1st Tinolux 
( R ) (Pfoduktname der C iba-Geigy). 

Als Enzyme kommen solche aus der Klasse der Proteasen, Lipasen und Amy* 
lasen beziehungsweise deren Gemische in Frage. Besonders gut geeignet sind 
aus Bakterienstammen oder Pilzen, wie Bacillus subtilis, Bacillus 
licheniformis und Streptomyces griseus gewonnene enzymatische Wirkstoffe. 
Vorzugsweise werden Proteasen vom Subtil isin-Typ und insbesondere Protea- 
sen, die aus Bacillus lentus gewonnen werden # eingesetzt. Die Enzyme- k6n- 
nen an Trfigerstoffen adsorBiert und/oder in HQllsubstanzen eingebettet 
sein, urn sie gegen vorzeitige Zersetzung zu schutzen. 

Als Stabilisatoren insbesondere fQr Perverbindungen und Enzyme koircnen die 
Salze von PolyphosphonsSuren, insbesondere l-Hydroxyethan-l,l-diphosphon- 
s8ure (HEDP) in Betracht. 

Die Wasch- und Reinigungsmittel konnen einheitlich aus Extrudaten herge- 
stellt werden, welche die obengenannten Inhaltsstoffe aufweisen. Die Mit- 
tel konnen jedoch auch aus einera Gemisch mehrerer verschiedener Granulate 
erhalten werden, von denen die erfindungsgemaBen Extrudate den Hauptbe- 
standteil bilden. So konnen beispielsweise der Bleichaktivator, die Enzyme 
sowie Farb- und Duftstoffe nachtraglich zu den Extrudaten zugemischt wer- 
den. Dabei ist es bevorzugt, den Bleichaktivator und die Enzyme jeweils in 
kompaktierter granularer Form, beispielsweise als jeweils separat herge- 
stellte Extrudate, die mittels eines Kneters der oben beschriebenen Aus- 
gestaltung oder uber eine Pelletpresse erhalten werden, einzusetzen. 
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B e i s p i e 1 e 

Belsplel 1 " : 

In einem Chargenmischer (20 Liter), der rait einem Messerkopf-Zerkleinerer 
(Zerhacker) ausgerQstet war, wurde ein festes Vorgeiolsch aus 2 000 g 
C9-Ci3-Alkylbenzolsulfonat-Natriumsalz-Pu1ver (90 Gew.-% Aktivsub- 
stanz), 2 250 g Ci2-Ci8-Fettalkoholsulfat-Pulver (91 Gew.-% Aktivsub- 
stanz), 200 g C^-Cis-Natriumfettsaureseife, 3 700 g Wessalith p( R ) (Zeo- 
1 1th NaA; Handel sprodukt der Finna Degussa, BundesrepubHk Deutschland), 
650 g wasserfreies Natriumcarbonat, 880 g Sokalan CP5(R) -Pulver (Copolymer 
aus AcrylsSure und MaleinsSure, 95 Gew.-% Aktivsubstanz; Handel sprodukt 
der Firma BASF, BundesrepubHk Deutschland), 1 650 g eines Schauminhibi- 
torkonzentrats , enthaltend 8 Gew.-% Silikonol und 58 6ew.-% Natrium- 
sulfat sowie 20 Gew.-% Wasserglas als anorganische Trager, sowie 
2 100 g Natriuinperborat-Monohydrat vorgelegt und bei laufenden Mischwerk- 
zeugen rait einer Mischung aus 330 g Ci2-Ci8-Fettalkohol mit 5 E0, 200 g 
Talgfettalkohol rait 5 E0 und 250 g Polyethylenglykol rait einer relativen 
MolekQlmasse von 400 versetzt. AnschlieBend erfolgte die Zugabe von 780 g 
einer 35 Gew.-%igen wSsserigen Natriums ilikatlSsung (Na20 : Si02 1 : 3,0) 
und 165 g einer 30 Gew,-%igen w&sserigen Lfisung des l-Hydroxyethan-1,1- 
diphosphonsaure-tetranatriumsalzes. Die Mischung wurde 2 Minuten horaoge- 
nisiert und im AnschluB daran einem 2-Schnecken-Extruder zugefiihrt, dessen 
GehSuse einschlieBlich des Extruder-Granulierkopfes auf 45 °C temperiert 
war. Unter der Schereinwirkung der Extruderschnecken wurde das Vorgemisch 
plastif iziert und anschlieBend bei einem Druck von 120 bar durch die 
Extruderkopf-LochdQsenplatte zu feinen Strfingen mit einem Durchmesser von 
1,2 mm extrudiert, die nach dem DQsenaustritt mittels eines Abschlagraes- 
sers zu angenfihert kugelfSrmigen Granulaten zerkleinert wurden (LSnge/ 
Durchmesser-Verhaitnis etwa 1, HeiBabschlag). Das anfallende warme Granu- 
lat wurde 1 Minute in einem marktgangigen RondiergerSt vom Typ Marumerizer 
verrundet und "anschlieBend bei einer Zulufttemperatur Yon 120 °C in einem 
Wirbelschichttrockner getrocknet. Das staubarme Produkt wurde durch ein 
Sieb mit der Maschenweite 1,6 mm abgesiebt. Der Anteil oberhalb 1,6 mm lag 
unter 3 %. Das erhaltene Granulat besaB ein SchQttgewicht von 820 g/1. 
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Die Losegeschwindigkeit der Granulate wurde nach der Methode der Leitfa- 
higkeitsmessung bestinimt: 

rF^iFTTiter-GlasgefaB wurden 500 g demineralisiertes Wasser (20 °C) 
eingeftmt, der Propel lerrQhrer mit einer Drehzahl von 900 Umdrehungen pro 
Minute eingeschaltet und die LeitfahigkeitsmeBzel Te eingetaucht. Danach 
wurden 5 g des Waschmittelgranulats zugegeben. Die Anderung der Leitfa- 
higkeit wurde Qber einen Schreiber festgehalten. Die Messung erfolgte so- 
lange, bis kein Anstieg der Leitfahigkeit mehr feststellbar war. Die Ze1t 
bis zum Erreichen der Leitfahigkeitskonstanz ist die Losezeit des gesamten 
Granulats (100 %). Die Losezeit bei 90%iger AuflSsung wurde rechnerisch 
ermittelt. 

Die Losezeit des erfindungsgemaBen Granulats betrug bei 20 °C und 90%iger 
Auflosung 2 # 20 Minuten. 

Veroleichsbeispiel 1 

Es wurde ein Vorgemisch derselben Zusammensetzung wie im erfindungsgemaBen 
Beispiel hergestellt, wobei jedoch die ethoxylierten Alkohole und das 
Polyethylenglykol nicht in einer Mischung, sondern separat nacheinander 
zugegeben wurden. 

Das Vorgemisch wurde wie im erfindungsgemaBen Beispiel extrudiert, ge- 
schnitten, verrundet, getrocknet und gesiebt. Das SchQttgewicht der Gra- 
nulate VI betrug etwa 820 g/1. 

Die Losezeit der Granulate VI bei 20 °C und 90%iger Auf lOsung betrug 3,77 
Minuten. 

VeroleichsbeisDiel 2 

Es wurde wie im erfindungsgemaBen Beispiel ein Vorgemisch hergestellt, das 
die gleichen Bestandteile in denselben Mengen wie im erfindungsgemaBen 
Beispiel enthielt, mit der Ausnahrae, daB auf den Zusatzstoff Polyethylen- 
glykol verzichtet wurde. Das Vorgemisch wurde wie im erf indungsgemSBen 
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Beispiel extrudiert, geschnitten, verrundet, getrocknet und gesiebt. Das 
Schdttgewicht der Granulate V2 betrug etwa 820 g/1. 

Die L6sezeit der Granulate V2 betrug bei 20 °C und 90%iger Aufl5sung 3,85 
Minuten. 
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Patentansorilche 

1~ — VeTfahTe"nn^ _ HeTst¥Tlung von festerTWasch- und _ RTiFigungsmitteln mit 
hohem SchQttgewicht . durch ZusaramenfQgen fester und flQssiger Wasch- 
raittelrohstoffe unter gleichzeitiger oder anschlieBender Formgebung 
und gewQnschtenfalls Trocknung, wobei man als teste Bestandteile 
Aniontenside, Buildersubstanzen und Alkalisierungsmittel und als 
flQsslge Bestandteile Niotenside einsetzt, dadurch gekennzeichnet, daB 
man zur Verbesserung des Aufieseverhaltens und zur Erlelchterung der 
Einarbeitung die flQssigen Niotenside in inniger Vermischung mit einem 
Strukturbrecher in einem GewichtsverhSltnis flOssiges Niotensid : 
Strukturbrecher 10 : 1 bis 1 : 2 einsetzt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB als Struktur- 
brecher Polyethylenglykol oder Polypropylenglykol, Sulfate und/oder 
Disulfate von Polyethylenglykol oder Polypropylenglykol, Sulfosucci- 
nate und/oder Disulfosuccinate von Polyethylenglykol oder Polypropy- 
lenglykol oder Mlschungen aus diesen eingesetzt werden. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB als Struktur- 
brecher ethoxylierte Cs-Cis-Fettalkohole m1t 20 bis 45 E0, vorzugs- 
weise Talgfettalkohole mit 30 und '40 E0 eingesetzt werden. 

4. Verfahren nach einem der Ansprflche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, 
daB als flQssige nichtionische Tenside ethoxylierte aliphatische Al- 
kohole mit 8 bis 20 Kohlenstoffatomen und durchschnittlich 1 bis 15 
Mol Ethylenoxid pro Mol Alkohol eingesetzt werden. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, 
daB das Gewichtsverhaitnis flOssiges Niotensid : Strukturbrecher 8 : 1 
bis 1 : 1,5 betrSgt. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB man eine innige 
Vermischung aus ethoxyliertem Alkohol und Strukturbrecher in einem 
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GewichtsverhSltnis ethpxylierter ATkohol : Strukturbrecher von 10 : 2 
bis 1 : 1, vorzugsweise 10 : 3 bis 10 : 8 einsetzt. 

7. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, 
* daB man die Aniontenside in fester oder f lflssiger bis past6ser Form 

einsetzt. 

8. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, 
daB man Tenside in Mengen von 20 bis 45 Gew.-%, bezogen auf das Mit- 
tel, einsetzt. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB man 5 bis 40 
. Gew.-%, vorzugsweise 8 bis 35 Gew.-% Aniontenside und 1 bis 15 Gew.-%, 

vorzugsweise 2 bis 10 Gew.-% Niotenside, jeweils bezogen auf das Mit- 
tel, einsetzt, wobei das GewichtsverhSltnis Aniontensid : Niotensid 
vorzugsweise mindestens 1 : 1 und insbespndere 1:1 bis 6 : 1 be- 
trSgt. 

10. Verfahren nach Anspruch 8 oder 9/ dadurch gekennzeichnet, daB man 0,5 
bis 5 Gew.-%, bezogen auf das Mittel, an Seife einsetzt. 

11. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, 
daB als weitere Bestandteile ein optischer Aufheller und ein blauer 
Farbstoff eingesetzt werden. 

12. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, 
daB man als weitere feste Bestandteile Bleichmittel, vorzugsweise 
Perborat-monohydrat in Mengen von 5 bis 25 Gew.-%, bezogen auf das 
Mittel, einsetzt. 

13. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, 
daB man als weitere Bestandteile (co-)polymere Polycarboxylate in 
fester oder flQssiger Form einsetzt. 

14. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, 
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daB man das ZusammenfQgen und Formgeben nach einem Verfahren durch- 
fQhrt, bei dem ein festes homogenes Vorgemisch unter Zusatz eines 
Plastif izier- und/oder Gleitmittels Qber Lochformen mit 5 ffnungsweiten 
der vorbestimmten Granulatdimension bei hohen Drucken zwischen 25 und 
200 bar strangformig verpreBt und der Strang dlrekt nach den Austrltt 
aus der Lochform mittels einer Schneidevorrichtung auf die vorbe- 
stimmte Granulatdimension zugeschnitten wird. 

15. Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, daB der Bleich- 
aktivator, die Enzyme sowie Farb- und Duftstoffe nachtrSglich zu den 
Extrudaten zugemischt werden. 

16. Verfahren nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, daB der Bleich- 
aktivator und die Enzyme in kompaktierter Form als jeweils separat 
hergestellte Extrudate, die mittels eines Kneters oder Qber eine 
Pelletpresse erhalten werden, eingesetzt werden, 

17. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, 
daB man das ZusammenfQgen und Formgeben nach einem Verfahren durch- 
fQhrt, bei dem entweder die Inhaltsstoffe eines Wasch- und Reini- 
gungsmittels oder ein sprQhgetrocknetes Wasch- und Reinigungsmittel 
oder eine Mischung aus sprQhgetrockneten und nicht sprOhgetrockneten 
Inhaltsstoffen von Wasch- und Reinigungsmitteln in einem schnellau- 
fenden Mischer kompaktiert und gleichzeitig in diesem Mischer oder im 
AnschluB daran in einer weiteren Vorrichtung rait der innigen Venni- 
schung aus flQssigem Niotensid und Strukturbrecher beaufschlagt wird. 

18. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, 
daB man das ZusammenfQgen und Formgeben nach einem Verfahren durch- 
fuhrt, bei dem spruhgetrocknete und/oder nicht sprQhgetrocknete In- 
haltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmitteln zusammen mit der Losung 
oder Dispersion aus flQssigem Niotensid und Strukturbrecher, die auf 
einen TrSger, vorzugsweise auf einen zeolithhaltigen TrSger, aufge- 
bracht wurde, granuliert werden. 



19. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 18, dadurch gekennzeichnet, 
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daB man ein Schiittgewicht der Wasch- und Reinigungsmittel zwischen 600 
und 1000 g/1 elnstellt. 
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A-PROCESS FOR THE PRODUCTION OP DETERGENTS OF HIGH 

BULK DENSITY WITH AN IMPROVED DISSOLVING RATE 

This invention relates to a process for the produc- 
tion of solid detergents and to the detergents obtained 
by this process which are distinguished by an improved 
dissolving rate, particularly at low temperatures. 

On account of their compact form and their resulting 
relatively small surface, solid detergents of high bulk 
density, i.e. detergents having a bulk density above 500 
g/1, often have a slower dissolving rate, particularly at 
low temperatures around 15 to 60°C, than detergents of 
comparable composition, but with a bulk density of, for 
example, only 300 g/1. 

It is also known that some surfactants form a gel 
phase on dissolution in water or on dilution of their 

It is known from European patent application EP 7049 
that the viscosity of ethoxylated fatty alcohols which 
form gels on dilution with water can be reduced by the 
addition of ethoxylated alkanediols. 

EP 208 534* describes spray-dried granules having 
improved dissolving behavior which is attributable to the 
fact that the aqueous suspension which is spray-dried 
contains polyacrylate and, more particularly, a mixture 
of polyacrylate, polyethylene glycol and nonionic surfac- 
tant. 

International patent application WO 91/02047 de- 
scribes a process for the production of compacted granu- 
les used in detergents. In this process, a homogeneous 
compound is extruded in strand form under high pressures 
of 25 to 200 bar after the addition of a plasticizer 
and/or lubricant. According to this patent application, 
surfactants may be used as the plasticizer and/or lubri- 
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cant. The plasticizers and/or lubrican ts_used-may-con- 
tain limited quantities of auxiliary liquids, including 
relatively high-boiling, optionally polyethoxylated 
alcohols, polyalkoxylates which flow at room temperature 
5 or moderately elevated temperatures and the like. How- 
ever, it was not realized that the dissolving behavior of 
the compacted granules could be positively influenced by 
the use of auxiliary liquids in certain quantities. 

Whereas the reduced dissolving rate of the deter- 
10 gents is not such a problem where the detergents are used 
in machines, the detergents in question are generally not 
accepted by consumers for manual use, for example in hand 
basins. 

Accordingly, the problem addressed by the present 
15 invention was to provide a solid detergent of high bulk 
density which would contain typical ingredients, includ- 
ing ethoxylated alcohols as nonionic surfactants, and 
which would have an improved dissolving rate at tempera- 
tures between 15 .and 60 °C. 

It has now^urprisingly been found that the dissolv - 
ing rat e of solid, high bulk density detergents of 
typical composition can be improved if the liquid ethoxy- 
lated alcohols used as nonionic surfactants are intro- 
duced in a cert a in for m into the process used for the 
25 production of the detergents. 

Accordingly, the present invention relates to a 
process for the production of solid detergents of high 
bulk density by combinin g solid and liquid detergent raw 
materials with s imult a neous or subsequent shaping and 




optionally drying, anionic surfactants, builders and 
alkalizing agents being used as solid constituents and 
nonionic surfactants being used as liquid constituents, 
characterized in that, to improve dissolving behavior and 
to facilitate incorporation, the liquid nonionic s urfac- 
3 5 tants are used in intimate admixture with a structure 
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breake r in a ratio b y wei ght of l iquid-nonionic-sur^faG 
tant to structure Jpreaker of 10:1 to 1:2. 

The liquid nonionic surfactants are preferably 
derived from ethoxylated fatty alcohols containing 8 to 
5 20 carbon atoms and, on average, 1 to 15 moles of ethy- 
lene oxide per mole of alcohol and, more particularly, 
from primary alcohols preferably containing 9 to 18 
carbon atoms and, on average, 1 to 12 moles of ethylene 
oxide per mole of alcohol, in which the alcohol radical 

10 may be linear or 2 -methyl -branched or may contain linear 
and methyl -branched radicals in admixture in just the 
same way as they are normally present in oxoalcohol 
radicals. However, linear residues of alcohols of native 
origin containing 12 to 18 carbon atoms, for example from 

15 coconut oil fatty alcohol, tallow fatty alcohol or oleyl 
alcohol, are particularly preferred. The degrees of 
ethoxylation mentioned are statistical mean values which 
may be a whole number or a broken number for a particular 
product. Preferred alcohol ethoxylates have a narrow- 

20 range homolog distribution (narrow range ethoxylates, 
NRE) . Alcohol ethoxylates containing an average of 2 to 
8 ethylene oxide groups are particularly preferred. Pre- 
ferred ethoxylated alcohols include, for example, C 9 . u 
alcohol • 7 EO, C 13 . 15 oxoalcohol • 3 EO, 5 EO or 7 EO and, 

25 more particularly, C 12 . 1A alcohols • 3 EO or 4 EO, C 12 . 18 
alcohols • 3 EO, 5 EO or 7 EO and mixtures thereof, such 
as mixtures of C 12 . 14 alcohol • 3 EO and C 12 _ 18 alcohol • 5 
EO. 

S| Suitable structure breakers are any of a number of 

30 both solid and liquid substances which are hydrophilic, 
soluble in water or dispersible in water. Suitable 
structure breakers are, for example, lower polyalkylene 
glycols which are derived from linear or branched glycols 
containing 2 to 6 carbon atoms, preferably polyethylene 
35 glycol or polypropylene glycol, and which have a relative 
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molecular weight of 200 __to_12.,-000-. — Bolyethylene-glycoTs' 
having a relative molecular weight of 200 to 4,000 are 
particularly preferred, liquid polyethylene glycols with 
a relative molecular weight of up to 2,000 and, in 
particular, between 200 and 600 showing particularly 
advantageous properties. 

The sulfates and, in particular, disulfate s of lower 
polyalkylene gl ycol eth ers , more particularly polyethy- 
lene glycol and 1,2 -polypropylene glycol, are also 
suitable. Of these, the sulfates and/or disulfates 
derived from polyethylene glycols and polypropylene 
glycols with a relative molecular weight of 600 to 6,000 
and, more particularly , 1, 000 to 4,000 are particularly 
suitable. The disulfates generally emanate f rom polygly- 
col ethers which can be formed in the alkoxylation of 
alcoholic components through the presence of small traces 
of water. 

Another group of suitable structure breakers con- 
sists of the water-soluble salts of mono succinates and/or 
disul fosuccinates of lower polyalkylene glycol ethers. 
The corresponding polyethylene glycol ether and poly- 
propylene glycol ether compounds are of particular 
significance in this regard, sulf osuccinates and disul- 
fosuccinates of polyglycol ethers with a relative molecu- 
lar weight of 600 to 6,000 and, more particularly, 1,000 
to 4,000 being particularly preferred. 

Any salts, but preferably alkali metal salts, 
especially sodium and potassium salts, and also ammonium 
salts and/or salts of organic amines, for example tri- 
ethanolamine, are suitable for the use of the anionically 
modified polyalkylene glycol ethers as structure break- 
ers. The most important salts for practical application 
are the sodium and potassium salts of the sulfates, 
disulfates, sulf osuccinates and disul fosuccinates of 
polyethylene glycol and polypropylene glycol. 
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In a preferred embodiment , mixtures-of-the-polyalky- 

lene glycol ethers and their anionically modified deriva- 
tives in any ratio are also used. A mixture of polyalky- 
lene glycol ether and the sulfosuccinates and/or disulfo- 
5 succinates of the polyalkylene glycol ethers is particu- 
larly preferred. However, a mixture of polyalkylene 
glycol ethers and the corresponding sulfates and/or 
disul fates and a mixture of polyalkylene glycol ethers 
and the corresponding sulfates and/ or disul fates and the 

10 corresponding sulfosuccinates and/or sulfodisuccinates is 
also suitable. 

Other structure breakers suitable and preferably 
used for the purposes of the invention are the adducts of 
about 20 to about 80 moles of ethylene oxide per mole of 

15 an aliphatic alcohol essentially containing 8 to 20 
carbon atoms which are long-established ingredients of 
detergents. Of particular importance are the adducts of 
20 to 60 moles and, more particularly, 25 to 45 moles of 
ethylene oxide with primary alcohols, such as for example 

20 coconut oil fatty alcohol or tallow fatty alcohol, with 
oleyl alcohol, with oxoalcohols or with secondary al- 
cohols containing 8 to 18 and preferably 12 to 18 carbon 
atoms. Examples of particularly preferred structure 
breakers from the group of highly ethoxylated alcohols 

25 are tallow fatty alcohol • 30 EO and tallow fatty alcohol 
• 40 EO. Mixtures containing highly ethoxylated alco- 
hols, for example mixtures of tallow fatty alcohol • 40 
EO and water or mixtures of tallow fatty alcohol • 40 EO 
and polyethylene glycol with a relative molecular weight 

30 of 200 to 2,000, are also preferably used. 

^ Other suitable structure breakers are ethoxylated, 

vicinal internal alkanediols or alkane-1, 2-diols with a 
carbon chain of 8 to 18 carbon atoms and 4 to 15 moles of 
ethylene oxide per mole of diol. Only one of the two OH 

35 groups or both OH groups of the alkanediol may be ethoxy- 
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lated. 

Modified nonionic surfactants containing a terminal 
acid group are also suitable structure breakers* The 
nonionic surfactants in question are nonionic surfac- 
tants, particularly fatty alcohols, where one OH group 
has been converted into a group containing a carboxyl 
group. Accordingly, the nonionic surfactants terminated 
by an acid group include esters or partial esters of a 
nonionic surfactant with a polycarboxylic acid or a 
polycarboxylic anhydride. Examples of acid-terminated 
nonionic surfactants are the known polyether carboxyl ic 
acids and esters or semiesters of C 8 . 18 alcohols with 
succinic anhydride, maleic anhydride, maleic acid or 
citric acid. 

Another group of suitable structure breakers con- 
sists of alkylene glycol monoalkyl ethers corresponding 
to the general formula RO(CH 2 CH 2 0) n H, in which R is a C 2 _ 8 
radical and n is a number of 1 to 8. Examples of this 
group of additives are ethylene glycol monoethyl ether 
and diethylene glycol monobutyl ether. 

In principle, water is also a suitable structure 
breaker. However, it is less preferred to use water as 
a structure breaker because, in most cases, it is desir- 
able to keep the free water content of the detergents as 
low as possible to allow high concentrations of active 
substances to be established in the detergents. Water- 
free ingredients, for example anhydrous soda or zeolite 
at least partly freed from water, which are capable of 
binding free water are often used for this purpose. 
Accordingly, it is clear that water is a less suitable 
structure breaker because, in storage, the detergents 
lose water under the effect of the internal drying which 
the detergent undergoes, so that the positive effect of 
the improved dissolving rate is no longer developed 
fully, if at all, in use after a period of storage. 
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According — to — the — invention^ — the — liquid — noivionlc 

surfactants, more particularly the ethoxylated fatty 
alcohols, are used in the form of an intimate mixt ure 
with the structure breaker. This intimate mixture is 
ob tained by preparing either a homogeneous so lution or a 
dispersion of the liquid nonionic surfa ctants used in 
accordance with the invention and t he hydrophilic water- 
soluble or water-dispersible s tructure brea kers. Even in 
very small quantities, for example around 8% by weight, 
based on the sum of liquid nonionic surfactant and 
structure breaker, the additives sur prisingly pr oduce the 
desired improvem ^t in the dissolving_ rate of tte^^final 
detergents so that they are preferably used in a ratio by 
weight of liquid nonionic surfactant to structure breaker 
of 8:1 to 1:1,5. 

These solutions or dispersions of liquid nonionic 
surfactant and structure breaker may be used in any known 
processes where detergents of high bulk density, i.e. 
detergents with a bulk density above 500 g/1, preferably 
above 600 g/1 and more preferably between 700 and 1,000 
g/1, containing liquid ethoxylated alcohols corresponding 
to the definition according to the invention as nonionic 
surfactants are produced. Examples of such known and 
preferred processes are g ranulation processes, in which 
either the ingredients of a detergent or a spray-dried 
detergent or a mixture of spray-dried and non-spray-dried 
ingredients of detergents are compacted in a high-speed 
mixer and, at the same time, are treated with the solu- 
tion or dispersion according to the invention in this 
mixer or thereafter in another arrangement, for example 
in a fluidized bed. Another preferred process is one in 
which spray-dried and/or non-spray-dried ingredients of 
detergents are granulated tog ether with the solution or 
dispersion used in accordance with the invention applied 
to a support, more particularly to a zeolite-containing 
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However, the process described in detail in Interna- 
tional patent application WO 91/02047 is particularly 
preferre d. In this process, a solid homogeneous compound 
5 (premix) to which a plasticizer and/or lubricant has been 
added is extrude d in strand form through dies in the form 
of perforated plates with bore diameters corresponding to 
the intended size of the granules under high pressures in 
the range from 25 to 200 bar. Immediately after leaving 
10 the extrusion die, the strand is cut to the intended size 
of the granules by means of a cutting unit. The applica- 
tion of the high working pressure plasticizes the com- 
pound during the granulation process and ensures the 
cuttability of the freshly extruded strands. The com- 
15 pound consists at least partly of solid, preferably fine- 
particle typical ingredients of detergents to which 
liquid components may optionally have been added. The 
solid ingredients may be tower powders obtained by spray 
drying and also agglomerates, the particular mixture 
20 components selected as pure substances which are mixed 
together in fine-particle form and also mixtures thereof. 
The liquid ingredients are then optionally added, after 
which the plasticizer and/or lubricant selected in 
accordance with the invention is incorporated. Preferred 
25 plasticizers and/or lubricants are aqueous solutions of 
polymeric polycarboxylates and highly concentrated 
anionic surfactant pastes and nonionic surfactants. A 
detailed description of suitable ingredients of the 
compound and suitable plasticizers and/or lubricants can 
30 be found in the disclosure of International patent 
application WO 91/02047. 

According to the invention, the solutions or disper- 
sions of liquid nonionic surfactants and hydrophilic, 
\o water-soluble or water-dispersible structure breakers may 
35 / either be added to the solid compound as a liquid com- 
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ponent or as a plas_t.ic.izer— and/or—; 1-ubr-ieant— or-may~be~a~ 



15 



constituent of a solid mixture component of the compound , 
the solid mixture component consisting of carrier beads 
impregnated with the solution or dispersion. The solu- 
tion or dispersion according to the invention may be 
added in liquid form, i.e. not bound to carrier beads, at 
any stage of the process, for example during production 
of the compound and also during processing of the plasti- 
cized compound, but before passage through the extrusion 
10 v die (perforated plate). 

The solutions or dispersions according to the 
invention are preferably use d in the production of 
detergents by extrusio n under high pressure, the ratio by 
weight of liquid nonionic surfactant to structure breaker 
in the solutions or dispersions being from 10:2 to 1:1 
and more particularly from 10:3 to 10:8. 

Kneaders of any construction, for example twin-screw 
kneaders, may be used as the homogenizing unit. The 
intensive mixing process can itself lead to a desired 
20 increase in temperature. Moderately elevated tempera- 
tures, for example of 60 to 70*C, are generally not 
exceeded in the intensive mixing process. In one prefer- 
red embodiment, the compound is preferably delivered 
continuously to a twin-screw kneader (extruder) , of which 
25 the housing and extruder/granulation head are kept at the 
predetermined extrusion temperature, for example by 
heating at 40 to 60 °C. Under the shearing effect of the 
extruder screws, the compound is compacted, plasticized 
and extruded in strand form through the perforated plate 
30 in the extruder head under pressures of 25 to 200 bar, 
preferably above 30 bar and more preferably in the range 
from 50 to 180 bar and, finally, the extruded strand is 
size-reduced, preferably to spherical or cylindrical 
granules, by means of a rotating cutting blade. The bore 
35 diameter in the extrusion die (perforated plate) and the 
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length to which the extruded _str.ands-are-cut-are-adapted- 

to the intended size of the granules. This embodiment 
provides for the production of granules of substantially 
uniform particle size which can be determined in advance, 
5 the absolute particle sizes being adaptable to the 
particular application envisaged. In general, particle 
diameters of up to at most 0.8 cm are preferred. Impor- 
tant embodiments are characterized by the production of 
uniform granules with diameters in the millimeter range, 

10 for example in the range from 0.5 to 5 mm and more 
particularly in the range from about 0.8 to 3 mm. In one 
. important embodiment, the length-to-diameter ratio of the 
primary granules formed by cutting is in the range from 
about 1:1 to about 3:1. In another preferred embodiment, 

15 the moist, still plastic primary granules are subjected 
to another shaping process step in which any corners 
present on the granules are rounded off so that spherical 
or at least substantially spherical granules are ulti- 
mately obtained. If desired or necessary, small quanti- 

20 ties of drying powder, for example zeolite powder, such 
as zeolite NaA powder, may be used at this stage. This 
shaping step may be carried out in commercial spheroniz- 
ing units, for example in spheronizing units with a 
rotating bottom disk. The granules are then preferably 

25 dried, for example in a fluidized bed dryer. It has 
surprisingly been found that extruded granules containing 
peroxy compounds as bleaching agent, for example per- 
borate monohydrate, can be dried at inflowing air temper- 
atures of 80 to 150 °C without any loss of active oxygen. 

30 The content of free water in the dried granules is 
preferably up to about 3% by weight and more preferably 
in the range from 0.1 to 1% by weight. If desired, the 
drying step may even be carried out immediately after 
extrusion of the primary granules and, hence, before any 

35 optional final shaping step in a spheronizer. 
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Jto_ob.tain_a-high-bulk-density- f — i-t^-is— of— advantage 



optionally to dust the dried granules once more with 
fine-particle drying powders* Examples of such drying 
powders are, again, zeolite NaA powder and also precipi- 
5 tated or pyrogenic silica, for example of the type 
commercially available as Aerosil^ or Sipernat* (both 
products of Degussa AG) . In this case, too, it is 
preferred to use highly concentrated at least 90% by 
weight fatty alcohol sulfate powders, most of which, i.e. 

10 at least 90% of which, consist of particles smaller than 
100 /im in size. Mixtures of zeolite and fatty alcohol 
sulfate powder are particularly preferred. 

In another important embodiment, the invention 
relates to solid detergents produced by the process 

15 I according to the invention. These detergents have an 
^Xi improved dissolving rate at temperatures of 15 to 60 °C 
and in particular at temperatures of 20 to 45 °C. Deter- 
gents produced by the process according to the invention 
which contain 20 to 45% by weight of surfactants are 

20 particularly preferred. 

Suitable anionic surfactants are, for example, those 
of the sulfonate and sulfate type. Suitable surfactants 
of the sulfonate type are alkyl benzenesulfonates (C g . 15 
alkyl) , olefin sulfonates, i.e. mixtures of alkene and 

25 hydroxyalkane sulfonates and also disulfonates, for 
example of the type obtained from C 12 . 18 monoolefins with 
a terminal and internal double bond by sulfonation with 
gaseous sulfur trioxide and subsequent alkaline or acidic 
hydrolysis of the sulfonation products. Other suitable 

30 surfactants of the sulfonate type are dialkane sulfonates 
obtainable from C 12 - 18 alkanes by sulf ochlorination or 
sulfoxidation and subsequent hydrolysis or neutralization 
or by addition of bisulfite onto olefins and, in particu- 
lar, the esters of a-sulfofatty acids (ester sulfonates) , 

35 for example the a-sulfonated methyl esters of hydrogen- 
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ated coconut oiL,_palm-kernel-o!^^^ 

Suitable surfactants of the sulfate type are the 
sulfuric acid monoesters of primary alcohols of natural 
and synthetic origin, more particularly of fatty alco- 
hols, for example coconut oil fatty alcohols, tallow 
fatty alcohols, oleyl alcohol, lauryl alcohol, myristyl 
alcohol, cetyl alcohol or stearyl alcohol, or the C 10 . 20 
oxoalcohols, and those of secondary alcohols having the 
same chain length. Sulfuric acid monoesters of the 
alcohols ethoxylated with 1 to 6 moles of ethylene oxide, 
such as 2 -methyl -branched C 9 . u alcohols containing on 
average 3.5 moles of ethylene oxide, are also suitable, 
as are sulfated fatty acid monoglycerides. 

_ Soaps of natural or synthetic, preferably saturated 

fatty acids, for example, are also suitable. Soap 
mixtures derived from natural fatty acids, for example 
from coconut oil, palm kernel oil or tallow fatty acids, 
are particularly suitable. Mixtures of which 50 to 100% 
consist of saturated C 12 . 18 fatty acid soaps and 0 to 50% 
of oleic acid soaps are preferred. 

The anionic surfactants may be present in the form 
of their sodium, potassium and ammonium salts and also as 
soluble salts of organic bases, such as mono-, di- or 
triethanolamine. The content of anionic surfactants or 
anionic surfactant mixtures in the detergents according 
to the invention is preferably 5 to 4 0% by weight and 
more preferably 8 to 35% by weight. In one particularly 
advantageous embodiment, the detergents contain 10 to 35% 
by weight and more particularly 15 to 30% by weight of 
sulfonates and/or sulfates and up to 8% by weight and 
more particularly 0.5 to 5% by weight of soap. 

The anionic surfactants may be used in solid form, 
for example in spray-dried or granulated form, or in 
liquid to paste-like form. Thus, the anionic surfactants 
used as plasticizer and/or lubricant may be introduced 
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into the pr_oc_ess_in_the_forra 
paste. 

The content of ethox ylated alcohols used as nonionic 
surfactants in accordance with the invention in the 
detergents is preferably 1 to 15% by weight and more 
preferably 2 to 10% by weight. The content of structu re 

breakers used in accordance with the invention follows 

^ — ~— — 

automatically from this nonionic surfactant content. The 
detergents preferably contain up to 5% _ by weight and more 
particularly from 1 to 3% by weight of polyethylene 
glycol having a relative molecular weight of 200 to 
1,500. 

The ratio by weight of anionic surfactant to non- 
ionic surfactant is preferably at least 1:1 and more 
preferably 1:1 to 6:1, for example 2:1 to 6:1. 

Alkyl glycosides corresponding to the general 
formula R-0-(G) x , where R is a primary linear or 2-methyl- 
branched aliphatic radical containing 8 to 22 and prefer- 
ably 12 to 18 carbon atoms, G is a glycose unit contain- 
ing 5 or 6 carbon atoms and the degree of oligomerization 
x is between 1 and 10 and preferably between 1 and 2 and, 
more preferably, well below 1.4, may also be used as 
nonionic surfactants, for example in quantities of 1 to 
10% by weight. 

Suitable organic and inorganic builders are soluble 
and/or insoluble components showing a mildly acidic, 
neutral or alkaline reaction which are capable of precip- 
itating or complexing calcium ions. Suitable and, in 
particular, ecologically safe builders, such as finely 
crystalline synthetic water-containing zeolites of the 
NaA type, which have a calcium binding capacity of 100 to 
200 mg CaO/g (as measured in accordance with DB 24 12 
837), are preferably used. Their average particle size 
is typically in the range from 1 to 10 /xm (as measured 
with a Coulter Counter, volume distribution) . The 
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zeolite content of _the_de.tergents— i-s-general-ly-up-to-50%- 
by weight, preferably at least 10% by weight and, more 
particularly, from 20 to 40% by weight, based on an- 
hydrous substance. Zeolite NaA accumulates during its 
production as a water-containing slurry (master batch) 
which is subjected to drying, more particularly spray 
drying, by any of the methods typically used in the 
production of modern laundry detergents. The zeolite or 
at least parts of the zeolite may be used in the form of 
the non-dried master batch or an only partly dried master 
batch. 

Other builder components which, in particular, may 
be used together with the zeolites include (co) polymeric 
polycarboxylates, such as polyacrylates, polymethacry- 
lates and in particular copolymers of acrylic acid with 
maleic acid, preferably those of 50 to 10% of maleic 
acid. The relative molecular weight of the homopolymers 
is generally in the range from 1,000 to 100,000 while the 
relative molecular weight of the homopolymers is general- 
ly in the range from 2,000 to 200,000 and preferably in 
the range from 50,000 to 120,000, based on free acid. A 
particularly preferred acrylic acid/maleic acid copolymer 
has a relative molecular weight of 50,000 to 100,000. 
Suitable, but less preferred compounds of this class are 
copolymers of acrylic acid or methacrylic acid with vinyl 
ethers, such as vinyl methyl ethers, in which the percen- 
tage content of the acid is at least 50%. Other suitable 
builder components are polyacetal carboxylic acids, for 
example of the type described in OS-PSS 4,144,226 and 
4,14 6,495, and polymeric acids which are obtained by 
polymerization of acrolein and subsequent disproportiona- 
tion with alkalis and which are made up of acrylic acid 
units and vinyl alcohol units or acrolein units. The 
(co) polymeric polycarboxylates are introduced into the 
process in solid form or in liquid form, i.e. in the form 
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of an aqueous solution and prefera bly_in_the_f orm-o:E-a--3Q — 

to 55% by weight aqueous solution* The content of (co)- 
polymeric polycarboxylates in the detergents is preferab- 
ly up to 10% by weight and more preferably from 2 to 8% 
5 by weight. 

Suitable organic builders are, for example , poly- 
carboxylic acids which are preferably used in the form of 
their sodium salts, such as citric acid and nitrilotri- j 
acetate (NTA) , providing there are no ecological objec- 

10 tions to their use. 

Other suitable ingredients of the detergents are 
water-soluble inorganic alkalizing agents, such as 
bicarbonates, carbonates or silicates* More particular- 
ly, alkali metal carbonate and alkali metal silicate, 

15 above all sodium silicate with a molar ratio of Na 2 0 to 
Si0 2 of 1:1 to 1:4.0, are used as alkalizing agents. The 
alkalizing agents are preferably introduced into the 
process in solid form. However, the alkalizing agents 
may also be used at least partly in the form of an 

20 aqueous solution, for example in the form of an aqueous 
alkali metal silicate solution or a mixture of solid 
alkali metal carbonate and an alkali metal silicate 
solution. The content of sodium carbonate in the deter- 
gents is preferably up to 20% by weight and advantageous- J 

25 ly from 5 to 15% by weight. The sodium silicate content [ 
of the detergents is generally up to 10% by weight and j 
preferably from 2 to 8% by weight. j 
Other ingredients of the detergents include redepos- | 
ition inhibitors (soil suspending agents) , foam inhibi- 

30 tors, bleaches and bleach activators, optical brighten- 

ers, enzymes, fabric softeners, dyes, fragrances and j 
neutral salts, j 
Among the compounds yielding H 2 0 2 in water which are I 
used as bleaches, sodium perborate tetrahydrate and 

35 sodium perborate monohydrate are particularly important. 
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Other useful b leaches are, for exam ple ,_peroxycarbonate ,- 
peroxypyrophosphates , citrate perhydrates and H 2 0 2 -yield- 
ing peracid salts or peracids, such as perbenzoates, 
peroxophthalates, diperazelaic acid or diperdodecanedioic 
5 acid. The content of bleaches in the detergents is 
preferably from 5 to 25% by weight and more preferably 
from 10 to 20% by weight, perborate monohydrate advan- 
tageously being used. 

To obtain an improved bleaching effect where washing 

10 is carried out at temperatures of 60 °C and lower , bleach 
activators may be incorporated in the detergents. 
Examples of suitable bleach activators are N-acyl or 0- 
acyl compounds which form organic peracids with H 2 0 2 , 
preferably N, N ' -tetraacylated diamines, such as 

15 N , N , N ' , N 1 -tetraacety 1 ethylenediamine, also carboxylic 
anhydrides and esters of polyols, such as glucose penta- 
acetate. The content of bleach activator in the bleach- 
containing detergents is in the usual range, preferably 
from 1 to 10% by weight and more preferably from 3 to 8% 

20 by weight. 

The function of redeposition inhibitors is to keep 
the soil detached from the fibers suspended in the wash 
liquor and thus to prevent redeposition. Suitable soil 
suspending agents are generally organic water-soluble 

25 colloids, such as for example the water-soluble salts of 
polymeric carboxylic acids, glue, gelatine, salts of 
ether carboxylic acids or ether sulfonic acids of starch 
or cellulose or salts of acidic sulfuric acid esters of 
cellulose or starch. Water-soluble polyamides containing 

30 acidic groups are also suitable for this purpose. It is 
also possible to use soluble starch preparations and 
other starch products than those mentioned above, such as 
for example degraded starch, aldehyde starches, etc. 
Polyvinyl pyrrolidone may also be used. Carboxymethyl 

35 cellulose (Na salt) , methyl cellulose, methylhydroxyethyl 
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cellulose_and-mixtures-thereof- and-also-polyvinyl'pyrror^" 

idone are preferably used, more particularly in quanti- 
ties of 0.5 to 5% by weight, based on the detergent* 

The foaming power of the surfactants may be in- 
5 creased or reduced by combinations of suitable surfac- 
tants; a reduction may also be obtained by additions of 
non-surface-active organic substances* In many cases, 
reduced foaming power, which is desirable where the 
detergents are used in washing machines, is achieved by 

10 combinations of various surfactants, for example sulfates 
and/or sulfonates with nonionics and/or with soaps. With 
soaps, foam suppression increases with the degree of 
saturation and the C chain length of the fatty acid 
ester. Accordingly, suitable foam inhibitors are soaps 

15 of natural and synthetic origin which have a high percen- 
tage content of C 18 _ 24 fatty acids. Suitable non-surface- 
active foam inhibitors are organopolysiloxanes and 
mixtures thereof with microfine, optionally silanized 
silica, paraffins, waxes, microcrystalline waxes and 

20 mixtures thereof with silanized silica. Bis-acyl amides 
derived from C 12 . 20 alkylamines and C 2 . 6 dicarboxylic acids 
may also be used. Mixtures of various foam inhibitors, 
for example mixtures of silicones and paraffins or waxes, 
may also be used with advantage. The foam inhibitors are 

25 preferably fixed to a granular carrier soluble or disper- 
sible in water and are incorporated in the plasticizer 
and/or lubricant. 

The detergents may contain derivatives of diamino- 
stilbene disulfonic acid and alkali metal salts thereof 

30 as optical brighteners. Suitable optical brighteners 
are, for example, salts of 4 , 4 ' -bis- (2-anilino-4-mor- 
pholino-1 , 3 , 5-triazin-6-ylamino) -stilbene-2 , 2 1 -disulfonic 
acid or compounds of similar structure in which the 
morpholino group is replaced by a diethanolamino group, 

35 a methylamino group , an anilino group or a 2-methoxy- 
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e_thyl.amino_gr.oup_. — Brighteners-o£— the-subsfed-tuted— 4-T4- 1 — 
distyryl diphenyl type, for example the compound 4,4 I - 
bis-(4-chloro-3-sulfostyryl) -diphenyl, may also be 
present. Mixtures of the brighteners mentioned above may 
also be used. 

In another preferred embodiment of the invention, 
uniformly white granules are obtained if, in addition to 
the usual optical brighteners in the usual quantities, 
for example from 0.1 to 0.5% by weight and preferably 
from 0.1 to 0.3% by weight, the detergents also contain 
small quantities, for example from 10" 6 to 10" 3 % by weight 
and preferably around 10" 5 % by weight, of a blue dye. A 
particularly preferred dye is Tinolux* (a product of 
Ciba-Geigy) . 

Suitable enzymes are those from the class of prote- 
ases, lipases and amylases or mixtures thereof. Enzymes 
obtained from bacterial strains or fungi, such as Bacil- 
lus subtilis, Bacillus lichenif ormis and Streptomyces 
griseus, are particularly suitable. Proteases of the 
subtilisin type and, in particular, proteases obtained 
from Bacillus lentus are preferably used. The enzymes 
may be adsorbed onto carriers and/or encapsulated in 
shell-forming substances to protect them against prema- 
ture decomposition. 

Suitable stabilizers, particularly for per compounds 
and enzymes, are the salts of polyphosphonic acids, more 
particularly 1-hydroxyethane-l, 1-diphosphonic acid 
(HEDP) . 

The detergents may be produced entirely from ex- 
trudates containing the ingredients mentioned above. 
However, they may also be obtained from a mixture of 
several different granules of which the extrudates 
according to the invention form the principal component. 
For example, the bleach activator, the enzymes and also 
dyes and fragrances may be subsequently incorporated in 
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the extr ud.ajb.es.* It_is_pref erred— to-use-both—the-bleach 

activator and the enzymes in compacted granular form, for 
example as separately produced extrudates, which are 
obtained by means of a kneader of the type described 
5 above or a pellet press. 

Examples 

Example 1 

10 A solid compound of 2,000 g of C 9 _ 13 alkyl benzene- 

sulfonate sodium salt powder (90% by weight of active 
substance), 2,250 g of C 12 _ 18 fatty alcohol sulfate powder 
(91% by weight of active substance), 200 g of C 12 _ 18 sodium 
fatty acid soap, 3,700 g of Wessalith P* (zeolite NaA, a 

15 product of Degussa AG, Federal Republic of Germany) , 650 
g of anhydrous sodium carbonate, 880 g of Sokalan CPS* 
powder (copolymer of acrylic acid and maleic acid, 95% by 
weight of active substance; a product of BASF, Federal 
Republic of Germany), 1,650 g of a foam inhibitor concen- 

20 trate containing 8% by weight of silicone oil and 58% by 
weight of sodium sulfate and 2 0% by weight of waterglass 
as an inorganic carrier and 2,100 g of sodium perborate 
monohydrate was initially introduced into a batch mi xer 
(20 liters) equipped with a cut t er head size-reducin g 

25 unit (chopper) and , with the mixer switched on, a mixt ure 
of 330 g of C 12 _ 18 fatty alcohol • 5_ EO, 200 g of tallow 
fatty alcohol • 5 EO and 250 g of po lyethylene glycol, 
relative molecular weight 4 00, was subsequently_added . 
780 g of a 35% by weight aqueous sodium silicate solution 

30 (Na 2 0:Si0 2 1:3.0) and 165 g of a 30% by weight aqueous 
solution of 1-hydroxyethane-l, 1-diphosphonic acid tetra- 
sodium salt were then added. The mixture was homogenized 
for 2 minutes and subsequently delivered to a twin-screw 
extruder of which the housing, including the extruder 

35 granulation head, was kept at 45 °C Under the shearing 
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effect— of— the— extruder— screws-* — the— compound - was—plas- 
ticized and subsequently extruded through the perforated 
plate of the extruder head under a pressure of 120 bar to 
form fine strands 1.2 nun in diameter which, after leaving 
the perforated plate, were size-reduced by means of a 
cutting blade to form substantially spherical granules 
(length-to-diameter ratio approximately 1, hot cutting) . 
The warm granules accumulating were treated for 1 minute 
in a commercial spheronizer of the Marumerizer type and 
subsequently dried in a fluidized bed dryer at an inflow- 
ing air temperature of 120 °C The low-dust product was 
sieved through a 1.6 mm mesh sieve. Less than 3% of the 
particles were larger than 1.6 mm in size. The granules 
obtained had a bulk density of 820 g/1. 

The dissolving rate of the granules was determined 
by the method of conductivity measurement: 

500 g of demineralized water (20 °C) were introduced 
into a 1 liter glass vessel, the propeller stirrer was 
switched on at a speed of 900 r.p.m. and the conductivity 
measuring cell was immersed in the water. 5 g of deter- 
gent granules were then added. The change in conduc- 
tivity was recorded by a recorder. The measurement was 
continued until there was no further measurable increase 
in conductivity. The time taken to achieve constant 
conductivity is the dissolving time of the granules 
(100%). The dissolving time for 90% dissolution was 
determined by calculation. 

The dissolving time of the granules according to the 
invention was 2.20 minutes at 20°C/90% dissolution. 

Comparison Example 1 

A compound having the same composition as in the 
Example according to the invention was prepared in the 
same way, except that the ethoxylated alcoto the 
polyethylene glycol were added separately one after the 
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_^ther,_r_a_ther_than_in_: the_form-of-a~mixture. 

The compound was extruded, cut, rounded, dried and 
sieved in the same way as in the Example according to the 
invention. The granules CI had a bulk density of approx- 
imately 820 g/1. 

The dissolving time of the granules CI at 20°C/90% 
dissolution was 3.77 minutes. 

Comparison Example 2 

A compound containing the same constituents in the 
same quantities as in the Example according to the 
invention, except that no polyethylene glyc ol was added, 
was prepared in the same way as in the Example according 
to the invention. The compound was extruded, cut, 
rounded, dried and sieved in the same way as in the 
Example according to the invention. The granules C2 had 
a bulk density of approximately 820 g/1. 

The dissolving time of the granules C2 was 3.85 
minutes at 20°C/90% dissolution. 
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CLAIMS 

1. A process for the production of solid detergents of 
high bulk density by combining solid and liquid detergent 
raw materials with simultaneous or subsequent shaping and 

5 optionally drying, anionic surfactants, builders and 
alkalizing agents being used as solid constituents and 
nonionic surfactants being used as liquid constituents, 
characterized in that, to improve dissolving behavior and 
to facilitate incorporation, the liquid nonionic surfac- 
10 tants are used in the form of an intimate mixture with a 
structure breaker in a ratio by weight of liquid nonionic 
surfactant to structure breaker of 10:1 to 1:2. 

2. A process as claimed in claim 1, characterized in 
that polyethylene glycol or polypropylene glycol, sul- 

15 fates and/or disulfates of polyethylene glycol or poly- 
propylene glycol, sulf osuccinates and/or disulfosuc- 
cinates of polyethylene glycol or polypropylene glycol or 
mixtures thereof is/are used as structure breaker (s) . 

3. A process as claimed in claim 1, characterized in 
20 that ethoxylated C 8 _ 18 fatty alcohols • 20 to 45 E0, 

preferably tallow fatty alcohols • 30 and 40 E0, are used 
as structure breakers . 

4. A process as claimed in any of claims 1 to 3, 
characterized in that ethoxylated aliphatic alcohols 

25 containing 8 to 20 carbon atoms and an average of 1 to 15 
moles of ethylene oxide per mole of alcohol are used as 
the liquid nonionic surfactants. 

5. A process as claimed in any of claims 1 to 4, 
characterized in that the ratio by weight of liquid 

30 nonionic surfactant to structure breaker is 8:1 to 
1:1.15. 

6 A process as claimed in claim 5, characterized in 
that an intimate mixture of ethoxylated alcohol and 
structure breaker in a ratio by weight of ethoxylated 
35 alcohol to structure breaker of 10:2 to 1:1 and prefer- 
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ab ly_l 0_:.3_t o_l 0:-8-i s-us ed . 

7. A process as claimed in any of claims 1 to 6, 
characterized in that the anionic surfactants are used in 
solid or liquid to paste-like form. 
5 8. A process as claimed in any of claims 1 to 7, 
characterized in that surfactants are used in quantities 
of 20 to 45% by weight, based on the detergent. 
9. A process as claimed in claim 8, characterized in 
that 5 to 40% by weight and preferably 8 to 35% by weight 

10 of anionic surfactants and 1 to 15% by weight and prefer- 
ably 2 to 10% by weight of nonionic surfactants, based on 
the detergent, are used, the ratio by weight of anionic 
surfactant to nonionic surfactant preferably being at 
least 1:1 and, more particularly, 1:1 to 6:1. 

15 10. A process as claimed in claim 8 or 9, characterized 
in that soap is used in a quantity of 0.5 to 5% by 
weight, based on the detergent. 

11. A process as claimed in any of claims 1 to 10, 
characterized in that an optical brightener and a blue 

20 dye are used as further constituents. 

12. A process as claimed in any of claims 1 to 11, 
characterized in that bleaches, preferably perborate 
monohydrate, are used as a further solid constituent in 
quantities of 5 to 25% by weight, based on the detergent. 

25 13. A process as claimed in any of claims 1 to 12, 
characterized in that (co) polymeric polycarboxylates in 
solid or liquid form are used as further constituents. 
14. A process as claimed in any of claims 1 to 13, 
characterized in that the detergent raw materials are 

30 combined and shaped by a method in which a solid homogen- 
eous compound, to which a plasticizer and/or lubricant 
has been added, is extruded through dies with bore 
diameters corresponding to the intended size of the 
granules under high pressures of 25 to 200 bar to form a 

35 strand and the strand is size-reduced by a cutting unit 
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to— the— intended— si-ze-of— the-granules— immediately— after 

leaving the extrusion die. 

15. A process as claimed in claim 14, characterized in 
that the bleach activator, the enzymes and dyes and fra- 

5 grances are subsequently incorporated in the extrudates. 

16. A process as claimed in claim 15, characterized in 
that the bleach activator and the enzymes are used in 
compacted form as separately produced extrudates obtained 
by means of a kneader or a pellet press. 

10 17. A process as claimed in any of claims 1 to 13, 
characterized in that the detergent raw materials are 
combined and shaped by a method in which either the 
ingredients of a detergent or a spray-dried detergent or 
a mixture of spray-dried and non-spray-dried ingredients 

15 of detergents are compacted in a high-speed mixer and 
treated with the intimate mixture of liquid nonionic 
surfactant and structure breaker either at the same time 
in the mixer or subsequently in another unit. 

18. A process as claimed in any of claims 1 to 13 , 
20 characterized in that in that the detergent raw materials 

are combined and shaped by a method in which spray-dried 
and/or non-spray-dried ingredients of detergents are 
granulated together with the solution or dispersion of 
liquid nonionic surfactant and structure breaker applied 
25 to a support, preferably to a zeolite-containing support. 

19. A process as claimed in any of claims 1 to 18, 
characterized in that a bulk density of 600 to 1,000 g/1 
is established in the detergent. 
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CLAIMS 

XT" l. A process for the production of solid detergents of 
high bulk density by combining solid and liquid detergent 
raw materials with simultaneous or subsequent shaping and 
5 optionally drying excluding spray drying , anionic surfac- 
tants , builders and alkalizing agents being used as solid 
constituents and nonionic surfactants being used as 
liquid constituents, characterized in that, to improve 
dissolving behavior and to facilitate incorporation, the 
10 liquid nonionic surfactants are used in the form of an 
intimate mixture with a structure breaker in a ratio by 
weight of liquid nonionic surfactant to structure breaker 
of 10:1 to 1:2. 

2. A process as claimed in claim 1, characterized in 
15 that the intimate mixture of liquid nonionic surfactant 

and structure breaker, particularly in the extrusion 
process, does not contain any (co) polymeric polycarboxy- 
lates. 

3. A process as claimed in claim 1 or 2, characterized 
20 in that polyethylene glycol or polypropylene glycol, sul- 
fates and/or disulfates of polyethylene glycol or poly- 
propylene glycol, sulfosuccinates and/or disulfosuc- 
cinates of polyethylene glycol or polypropylene glycol or 
mixtures thereof is/are used as structure breaker (s) . 

25 4. A process as claimed in any of claims 1 to 3, 
characterized in that ethoxylated C 8 _ 18 fatty alcohols • 20 
to 60 EO, more particularly 20 to 45 EO, preferably 
tallow fatty alcohols • 3 0 and 40 EO, are used as struc- 
ture breakers. 

30 5. A process as claimed in any of claims 1 to 4, 
characterized in that ethoxylated aliphatic alcohols 
containing 8 to 20 carbon atoms and an average of 1 to 15 
moles of ethylene oxide per mole of alcohol are used as 
the liquid nonionic surfactants. 
' 35 6. A process as claimed in any of claims 1 to 5, 
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characterized in that the ratio b y _w.eiqht_of_ liquid- 
nonionic surfactant to structure breaker is 8:1 to 
1:1.15. 

7. A process as claimed in claim 6, characterized in 
5 that an intimate mixture of ethoxylated alcohol and 
structure breaker in a ratio by weight of ethoxylated 
alcohol to structure breaker of 10:2 to 1:1 and prefer- 
ably 10:3 to 10:8 is used. 
\, 8. A process as claimed in any of claims 1 to 7, 

10 characterized in that the anionic surfactants are used in 
solid or liquid to paste-like form, 
\/ 9. A process as claimed in any of claims 1 to 8, 
characterized in that surfactants are used in quantities 
of 20 to 45% by weight, based on the detergent. 
15 10. A process as claimed in claim 9, characterized in 
that 5 to 40% by weight and preferably 8 to 35% by weight 
of anionic surfactants and 1 to 15% by weight and prefer- 
ably 2 to 10% by weight of nonionic surfactants, based on 
the detergent, are used, the ratio by weight of anionic 
20 surfactant to nonionic surfactant preferably being at 
least 1:1 and, more particularly, 1:1 to 6:1. 
11. A process as claimed in claim 9 or 10, characterized 
in that soap is used in a quantity of 0.5 to 5% by 
weight, based on the detergent. 
25 12. A process as claimed in any of claims 1 to 11, 
characterized in that an optical brightener and a blue 
dye are used as further constituents. 

13. A process as claimed in any of claims 1 to 12, 
characterized in that bleaches, preferably perborate 
30 monohydrate, are used as a further solid constituent in 
quantities of 5 to 25% by weight, based on the detergent. 
^ 14. A process as claimed in any of claims 1 to 13, 

characterized in that (co) polymeric polycarboxylates in 
. solid or liquid form are used as further constituents. 

35 15. A process as claimed in any of claims 1 to 14, 
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characterized in that the detergent raw material s _ar_e 
combined and shaped by a method in which a solid homogen- 
eous compound , to which a plasticizer and/or lubricant 
has been added, is extruded through dies with bore 
5 diameters corresponding to the intended size of the 
granules under high pressures of 25 to 200 bar to form a 
strand and the strand is size-reduced by a cutting unit 
to the intended size of the granules immediately after 
leaving the extrusion die, 
\^ io 16. A process as claimed in claim 15, characterized in 
that the bleach activator, the enzymes and dyes and fra- 
grances are subsequently incorporated in the extrudates. 
17. A process as claimed in claim 16, characterized in 
that the bleach activator and the enzymes are used in 
15 compacted form as separately produced extrudates obtained 
by means of a kneader or a pellet press. 
\/ I 8 - A process as claimed in any of claims 1 to 14, 

characterized in that the detergent raw materials are 
combined and shaped by a method in which either the 
20 ingredients of a detergent or a spray-dried detergent or 
a mixture of spray-dried and non-spray-dried ingredients 
of detergents are compacted in a high-speed mixer and 
treated with the intimate mixture of liquid nonionic 
surfactant and structure breaker either at the same time 
25 in the mixer or subsequently in another unit. 

19. A process as claimed in any of claims 1 to 14, 
characterized in that in that the detergent raw materials 
are combined and shaped by a method in which spray-dried 
and/or non-spray-dried ingredients of detergents are 

30 granulated together with the solution or dispersion of 
liquid nonionic surfactant and structure breaker applied 
to a support, preferably to a zeolite-containing support. 

20. A process as claimed in any of claims 1 to 19, 
characterized in that a bulk density of 600 to 1,000 g/1 

35 is established in the detergent. 



